9. JAHRG. PHYSIKALISCHE VERHANDLUNGEN HEFT 10 


IV. Internationaler Kongreß für Elektronenmikroskopie 
in Berlin 


Der erste internationale Gedankenaustausch der Elektronenmikroskopiker 
fand 1949 in Delft statt; ein Jahr darauf war Paris Tagungsort und 1954 traf 
man sich zum 3. Internationalen Kongreß in London. Nun fand der 4. Inter- 
nationale Kongreß vom 10. bis 17. September 1958 in Berlin statt. 


Um die Zusammenarbeit auf dem elektronenmikroskopischen Gebiet 
enger gestalten und fördern zu können, schlossen sich in London 13 natio- 
nale elektronenmikroskopische Gesellschaften zur IFEMS (International Fe- 
deration of Electron Mikroscope Societies) zusammen. Ein wesentliches Ver- 
dienst an dieser Gründung hat der verstorbene 1. Präsident der IFEMS, 
Prof. B. v. Borries. Unter dem jetzigen Präsidenten, E. Ruska (Berlin), und 
dem Sekretär, V. E. Cosslett (Cambridge) umfaßt die internationale Verei- 
nigung folgende Ländergesellschaften: Belgien, Deutschland, Frankreich, 
Großbritannien, Holland, Italien, Japan, Schweiz, Skandinavien, Spanien, 
Tschechoslowakei, Ungarn und die Vereinigten Staaten. 


Die Deutsche Gesellschaft für Elektronenmikroskopie war 1954 in Lon- 
don mit der Durchführung des 4. internationalen Kongresses für Elektro- 
nenmikroskopie im Jahre 1958 beauftragt worden. Trotz der politisch 
schwierigen Situation Berlins entschied man sich von deutscher Seite für 
diese Stadt, in der die rund 1000 Teilnehmer des Kongresses länger als 
eine Woche tagten. War auch Westdeutschland mit mehr als 300 Teilnehmern 
am stärksten vertreten und Ostdeutschland mit mehr als 100 die zweit- 
stärkste Vertretung, so hatten doch auch England mehr als 85, USA und 
Frankreich rund 60 Wissenschaftler entsandt. Mit 10 bis 50 Teilnehmern 
waren vertreten: Holland, Schweiz, Japan, Schweden, UdSSR, Belgien, Ita- 
lien, Österreich. Weniger als je 10 Wissenschaftler waren aus 14 Ländern 
gekommen, darunter Indien, Australien, Argentinien und mehrere Ostblock- 


länder. 

Die Organisation des Kongresses lag in den Händen von E. Ruska und 
seiner Mitarbeiter. Dank des großzügigen Einsatzes der Einrichtungen des 
Instituts für Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Institut der Max-Planck- 
Gesellschaft war es möglich, die zahlreichen organisatorischen Aufgaben in 
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idealer Weise zu lösen. Die repräsentativen Räume der Freien Universität 
Berlin sicherten dem Kongreß einen würdigen äußeren Rahmen. Die finan- 
zielle Hilfe staatlicher Stellen und von Industriefirmen trugen wesentlich 
zum Gelingen des Kongresses bei. 


Der Kongreß wurde in einer festlichen Sitzung von dem Präsidenten der 
IFEMS E. Ruska eröffnet. Begrüßungsworte sprachen ferner der Sekretär der 
internationalen Gesellschaft, V.E. Cosslett (Cambridge), der regierende Bür- 
germeister der Stadt Berlin, W. Brandt, der 1. Vorsitzende der Deutschen 
Gesellschaft für Elektronenmikroskopie, G. Möllenstedt (Tübingen) und als 
Vertreter der teilnehmenden Länder Dupouy (Toulouse). 


Die Ehrengäste des Kongresses, M. v. Laue (Berlin) und F. ©. Schmitt 
(Cambridge) hielten Festvorträge über die „Geschichte des Elektrons“ 
und „Electron Microscopy in Biology and Molecular Biology“. Dann folgten 
die mehr als 400 Einzelvorträge, deren Abhaltung trotz zahlreicher mehr- 
facher Parallelsitzungen über eine Woche in Anspruch nahm. Folgende The- 
men physikalischer Richtung fanden besonderes Interesse: Höchstauflösung, 
Moir& Interferometrie, Interferenzmikroskopie, Phasenmikroskopie, Kristall- 
baufehler, Oberflächen von Einkristallen, Photoemulsionen, Röntgenmikro- 
skope, Elektronen-Bohrmaschinen, direkte Sichtbarmachung von Metall- 
oberflächen, Sichtbarmachung der Atome mittels Feld-Ionen-Mikroskopie. 


Die Geräteausstellung, die in den beiden soeben fertiggestellten unteren 
Etagen des Neubaus des Instituts für Elektronenmikroskopie stattfand, war 
wohl die beste und auch ausgedehnteste Ausstellung, die je auf diesem Ge- 
biet stattgefunden hat. Mit besonderer Aufmerksamkeit wurden viele Kon- 
struktionen bewundert; u.a. zeigten die Japaner und die Holländer vorzüs- 
liche Neukonstruktionen von Elektronenmikroskopen. Von ausgezeichneter 
Qualität war die Bilderschau, die 250 laufende Meter in Anspruch nahm. 


Auch die sorgfältig vorbereiteten geselligen Veranstaltungen — darunter 
die Stadtrundfahrt durch West- und Ost-Berlin — trugen dazu bei, daß der 
wahrhaft internationale Gedankenaustausch, an dem Wissenschaftler aus 
27 Ländern teilgenommen haben, über das rein Fachliche hinaus vertieft 
wurde. Mögen die Kollegen aus Ost und West gekommen sein, sie verließen 
beeindruckt jene Stadt, in der vor rund 25 Jahren das Elektronenmikroskop 
entstand. 

G. Möllenstedt, Tübingen 


Der Internationale Kongreß war so ausgedehnt, daß es nicht möglich ist, 
von allen Vorträgen Referate wiederzugeben. Da sich auf dem Kongreß 
außer Physikern auch Anwender aus den naturwissenschaftlich-technischen 
Nachbargebieten, der Biologie und Medizin mit Vorträgen. beteiligt hatten, 
diese Zeitschrift sich jedoch vorwiegend an Physiker wendet, erscheint eine 
lückenlose Berichterstattung auch nicht erforderlich. S 


Die folgende Tabelle gibt eine Übersicht über alle Sitzungen des Kon- 
gresses. Diejenigen Sitzungen, über deren Vorträge durch Autorreferate be- 
richtet wird, sind durch einen Kreis um die Sitzungsnummer sekennzeich- 
net. Es sind 17 der 40 Sitzungen. 


a 
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MITTWOCH, DER 10. SEPTEMBER 1958 
Vormittag 
Eröffnungssitzung 


M. VON LAUE (Fritz-Haber-Inst. Max-Planck-Ges. Berlin-Dahlem): Ge- 
schichte des Elektrons. 


F.O. SCHMITT (Massachusetts Institute of Technology, Cambridge, Mass.): 
Electron Microscopy in Biology and Molecular Biology. 


Nachmittag 
Sitzung: Physik — Technologie — Biologie 
Vorsitz: F.O. Schmitt und G. Dupouy 


V.E.COSSLETT (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge, England): The 
X-ray microscope and related microanalytical techniques. 


Recent improvements in the technique of projection X-ray microscopy 
will be surveyed, with particular reference to high resolution imaging. 
Adaptations of the projection method for microanalytical purposes, either 
by absorption or emission, make possible the detection of individual ele- 
ments in a volume of the order of 1 cubic micron and in amounts as small 
as 101410413 gm. Applications to some biological, geological and metallur- 
gical problems have already proved fruitful. The possibility of combining 
X-ray microanalysis with electron microscopy will be considered. 


F. LENZ (Inst. f. Elektronenoptik u. Feinmechanik, TH Aachen): Bild- 
entstehung und Bildkontrast. 

Auflösunssvermösen und Kontrast sind Eigenschaften elektronenmikro- 
skopischer Bilder, die nicht nur von den Eisenschaften des Mikroskops. son- 
dern auch von denen des Obiekts abhängen. Zur Kennzeichnuns der Lei- 
stungsfähiskeit eines Mikroskops scheint der aus der Informationstheorie 
entlehnte Begriff der Kontrastübertrasungsfunktion besser geeignet zu sein, 
dessen Zusammenhang mit dem Bildkontrast und Auflösungssvermögen auf- 
gezeigt wird. Kontraste, die nicht von Unterschieden in der Streuabsorption, 
sondern von solchen im. elektronenoptischen Brechunssindex des Objekts 
herrühren, können durch Defokussierung hervorsehoben werden. Seit elek- 
troneninterferometrische Experimente gezeist haben, daß dünne Folien die 
Phase von Elektronenwellen verschieben können, ohne dabei die Kohärenz 
zu zerstören, erscheint aber auch die elektronenoptische Nachahmung des 
lichtoptischen Phasenkontrastmikroskops aussichtsreich. Neuere theoretische 
Daten über die Streuquerschnitte von Atomen wurden mitgeteilt und mit 
experimentellen Daten verglichen. 


I.M. DAWSON und D.H. WATSON (Dept. of Chemistry, Univ. Glassow/ 
Schottland): Electron microscopy of ribonuclease crystals. (Vorgetr. von I.M. 
Dawson) 

Uranium or palladium shadowed carbon replicas have been used to study 
the surface structure of cerystals of the low molecular weight protein ribo- 
nuclease. a:sind has been deduced from the heisht of vertical steps on the 
(100) face; b and c have been obtained from the repeat of peribdic shadows 
on this face. Transmission microscopy of thin frozen dried erystals reveals 
a periodice 18 Ä (= b/2) line structure which is related to a concentration of 
high electron density material in bands parallel to tne c-axis and separated 
by a distance of b/2. Moire fringes have also been observed. The results are 
discussed in terms of current knowledge of the molecular Structure from 
X-ray diffraction. 
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DONNERSTAG, DER 11. SEPTEMBER 1958 
Vormittag 
Sitzung: Symposion Feldemission: Feldionenmikroskopie 
Vorsitz: E. Krautz 


E.W. MÜLLER (Pennsylvania State Univ., USA): Beobachtungen der ato- 
maren Struktur von Metalloberflächen im Feldionenmikroskop. 


Der Betrieb des Feldemissionsmikroskopes mit Heliumionen und tief- 
gekühlter Spitze ermöglicht nicht nur eine Auflösung von 2,7 Ä, sondern 
bietet gleichzeitig den praktisch sehr wichtigen Vorteil einer leichten Kon- 
'trollierbarkeit der Feldverdampfung bei tiefen Temperaturen. Damit wer- 
den ideal gebaute Kristalloberflächen erzeugt, die während der Beobachtungs- 
zeit in vollkommener Reinheit, d.h.ohne Adsorption auch nur eines Fremd- 
atoms, erhalten bleiben. Trotzdem sind die Ansprüche an die Güte des 
Vakuums so gering, daß ein fettgedichteter Schliff zur Erleichterung des 
Auswechselns der zu untersuchenden Metallspitze benutzt werden kann. — 
Die hohe Betriebsfeldstärke von 500 MV/cm beschränkt die Anwendung auf 
Materialien, für die die Summe aus Verdampfungswärme und lIonisierungs- 
energie srößer als etwa 13 eV ist, d.h. auf die hochschmelzenden Metalle, 
die Platinmetalle, Graphit, sowie Legierungen und Verbindungen dieser 
Stoffe. Unter den zugänglichen Metallen sind das kubisch raumzentrierte 
und das flächenzentrierte sowie das hexagonale Gitter vertreten. Die Ent- 
stehung und Bewegung von Versetzungen unter dem Einfluß der Feldkraft 
in der Größenordnung von 1000 kg/mm? und die Ausbildung von Gleit- 
strukturen durch Schubspannungen als Folge des Feldsradienten kann in 
atomaren Dimensionen quantitativ verfolgt werden, wobei die bekannten 
Atomabstände zur Kalibrierung dienen. Weitere Untersuchungen umfassen 
Ermüdunsgserscheinungen. die Struktur von hartgezogenen Drähten und ge- 
glühten oder oxydierten Kristallen. 


M. DRECHSLER und P. WOLF (Fritz-Haber-Inst. d. MPG. Berlin- 
Dahlem): Die Auswertung von Feldionenmikroskop- Aufnahmen hoher Auf- 
lösung. (Vorgetr. von M. Drechsler) 


Mit Feldionenmikroskopen für tiefe Temperaturen nach E.W. Müller 
wurden Aufnahmen hoher Auflösung erhalten. Der kleinste Radius der auf- 
genommenen Wolframspitzen betrug 180 Ä. Dies entspricht einer 2 millio- 
nenfachen Vergrößerung auf dem Leuchtschirm. Zur Auswertung der Auf- 
nahmen wurden mehrere Verfahren beschrieben. Es zeigt sich, daß inner- 
halb einer Aufnahme überraschend hohe lokale Unterschiede im Vergrö- 
ßerungsfaktor verbunden mit lokalen Bildverzerrungen existieren. Nach 
Einführung eines korrigierten Prüfverfahrens für das experimentell erzielte 
Auflösungsvermögen wird dargelegt. daß an vereinzelten Stellen die Objekt- 
auflösung 2,74 Ä beträgt, d.h. dort werden direkt benachbarte Wolfram- 
atome getrennt abgebildet. Andere Auswertverfahren ermöglichen Präzi- 
sionsbestimmungen des Spitzenradius, der Spitzenform und der Kristall- 
flächen. Der Querschnitt des Spitzenkristalls erweist sich als weitgehend 
kreisförmig. Der Vergleich von theoretisch berechneten Oberflächengittern 
(Netzebenen) mit mikroskopisch aufgenommenen Gittern führt zu voller 
Übereinstimmung innerhalb der Fehlergrenzen. Es wurde diskutiert, in wel- 
cher Weise die Feldionenmikroskopie für eine Analyse von unbekannten 
Kristallgittern herangezogen werden kann. 
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Sitzung: Präparationen dünner Schichten 
Vorsitz: A.W. Agar 


E. ZEHENDER (Robert Bosch GmbH, Stuttgart): Oxydation und Ver- 
dampfung von Metallschichten im Elektronenmikroskop. 


Bei der intensiven Bestrahlung von z. B. Al- und Zn-Schichten im 
Elektronenmikroskop tritt teilweise eine Oxydation und teilweise eine Ver- 
dampfung der Metallschichten ein. Bei kleinem Dampfdruck der bestrahl- 
ten Metallschicht überwiegt die Oxydation die Verdampfung. Erhöhung des 
Sauerstoffpartialdruckes im Elektronenmikroskop begünstigt die Oxydation. 


E. SUGATA, H. YOKOYA und K. KITAKAZE (Univ. of Osaka/Japan): 
The mechanical strength of thin films under electron bombardment. (Vor- 
getr. von E. Sugata) ” 


In search of a suitable thin film which is transparent to the electron 
beam without considerable scattering but withstands a pressure difference 
of one atmosphere at least, we have measured the mechanical strength of 
thin films such as collodion and evaporated metals. The theoretical relation 
between endurable pressure difference p, the thickness t of the film, and 
the diameter d of the holes (over which the film is spread) is: pd = kt, 
where k means a material constant of the film. Polymer films such as col- 
lodion are stronger than light metal films when not bombarded by electron 
beam, but they become- weak under electron bombardment. Therefore 
films reinforced by other materials, such as carbon, silicon monoxide, and 
evaporated metal films were tested. The results will be reported. 


E. KIRSTE und H. MAHL (Carl Zeiss, Abt. f. Elektronenoptik, Oberko- 
chen/Württ.): Einfluß verschiedener Präparationsmethoden auf die statisti- 
sche Korngrößenverteilung bei feindispersen Stoffen. (Vorgetr. von E. 
Kirste) 


Es werden sowohl einheitliche Substanzen verschiedener Teilchengrößen 
als auch Mischungen von verschiedenartigen feindispersen Stoffen nach fol- 
genden Methoden präpariert: Ultraschall-Zerstäubung einer Wassersuspen- 
sion, Tropfenpräparat von neutralen und alkalisch einsestellten Wassersuspen- 
sionen, Trockenpräparat durch Aufreiben und durch Übertragung mit rollen- 
den Quecksilbertropfen. Bei der Auswertung der statistischen Teilchen- 
größenverteilung, die mit dem Auswertegerät nach Endter erfolste, ergeben 
sich bei den verschiedenen Präparationsmethoden z.T. beträchtliche Unter- 
schiede in der Korngrößenverteilung, insbesondere zwischen den Naß- und 
Trocken-Präparationsmethoden. 


S. PREGERMAIN (Centre d’Etudes et Recherches des Charbonnases de 
France, Creil/Oise): La technique des coupes ultra-minces appliquee & l’ötude 
des charbons. 


Le charbon est essentiellement form& par une accumulation de debris 
vegetaux morphologiguement de&finisables (spores, fusinite, micrinite), cimen- 
tes par une päte colloidale d’origine egalement vögetale: la cöllinite. En plus 
de l’observation detailles des Elements figures les plus petits notamment des 
microspores, nous avons pu mettre en &vidence ä grossissement &elev& une 
structure fine dans le ciment colloidal. Cette structure fine est caractörisee 
par une texture granulaire et il nous a &t& possible de montrer qu’il existe 
des differences de texture sur des ciments provenant de charbons differents. 
Les spores sont beaucoup plus transparentes aux &lectrons que le ciment et 
paraissent lisses. Par ailleurs on trouve dans les charbons, des mingraux 
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d’origines diverses: ce sont le mineraux primaires ou cendres intrinseques 
et les mineraux secondaires deposes dans les fentes, fissures, cavites, po- 
sterieurement ä& la formation du charbon. La repartition et la localisation 
des cendres intrinseques n’est pas possible en microscopie optique. Au con- 
. traire sur les coupes ultraminces, nous avons pu les observer et les carac- 
teriser ä l’aide de leur diagramme de diffraction. 


N. TAKAHASHI und K. ASHINUMA (Univ. de Yamanashi, Köfu, et Lab. 
d’Optique Electronique du Japon, Tokyo): Nouvelle methode de preparation 
de films metalliques minces et applications en meötallurgie. (Vorgetr. von 
N. Takahashi) 


On a mis au point une nouvelle methode de pre&paration de films m6talliques 
minces qui permet d’obtenir Ala fois le diagramme de diffraction et l’image 
microscopique d’une region choisie de l’objet. Prepares A partir de l’etat 
fondu, ces films montrent des caracteristiques correspondantes A la metallo- 
graphie ordinaire, revel&es, par exemple, par replique. La premiere preuve 
a ete effectuee en utilisant l’eutectique. Les films de l’alliage 38 Yu Pb/62°/o 
Sn ont montr& une structure lamelleuse bien developp&ee et un diagramme 
de diffraction correspondant. Le contraste de l’image &tait aussi suffisant. 
On a pu observer la transformation due au chauffage et m&me determiner 
l’orientation relative entre les deux phases en cas ou le developpement des 
lamelles est parfait. Pour l’alliage 33°/o Cu/67°/o Al, les resultats sont encore 
plus beaux. L’application a l’observation de la figure de Widmanstätten 
etait aussi possible pour les alliages AVAg et Al/Zn. 


A. SAULNIER (Service des Recherches Pechiney, Chambery/France): 
Une methode rapide d’ amincissement des Eechantillons metalliques et quel- 
ques unes de ses applications en metallographie. 

Il est possible d’obtenir, a l’aide d’un appareil de polissage &lectrolytique 
automatique, facilement et rapidement a partir d’echantillons metalliques 
epais, des preparations transparentes aux &lectrons. Cette methode permet 
d’effectuer des &tudes systematiques, portant sur un grand nombre d’&chan- 
tillons, en conjuguant la micrographie et la diffraction &@lectroniques. Quel- 
ques exemples sont donne6s, relatifs notamment aux phenomenes de restau- 
ration et de recristallisation ainsi qu’aux transformations structurales dans 
un certain nombre d’alliages. 


Sitzung: Ätzen und Präparationen von Oberflächen 
Vorsitz: C.E. Hall 


CH.J. CALBICK (Bell Telephone Lab., Inc., Murray Hill, N.J., USA): 
Cathodic etching in a magnetic field. 

As pointed out by Penning and Moubis (PROC. AMST. AKAD. SCI. 43, 
41, 1940), if cathode and anode are coaxial cylinders immersed in an axial 
magnetic field, increased efficiency of ionization permits maintenance of 
the discharge at quite low pressure. The effect is not very large up to about 
H = 200 0e, but at 800 Oe the discharge in argon or in krypton can be 
maintained down to 10 torr. Mean free path becomes greater than anode 
radius, so the sputtered material deposits on the anode with minimal inter- 
action with the gas and resulting redeposition. At constant pressure, cur- 
rent increases extremely rapidly with applied voltage. In consequence, 
stable operation despite pressure fluctuations is attainable with only a small 
series resistor; in fact, rectifier regulation is adequate for this purpose. — 
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If the cathode is not suitably cooled, temperature as high as the melting 
point of aluminium (660 °C) may occur for power density around 1 W/cm?. 
Gases evolved during operation may dilute seriousiy the argon or krypton 
gas. By immersing the tube and the magnetic coil in liquid nıtrogen, a very 
high pumpıng rate is achieved for condensible gases, and attainaple magne- 
tic field is increased by a factor of two. 


S. STEINEMANN (Lab. Suisse de Recherches Horlogeres, Neuchätel, 
Suisse): Uber Grenzbedingungen der Anwendung der lIonenätzung für die 
Elektronenbeugung. 


Elektronenbeuguns im streifenden Einfall bei simultaner Ionenätzung ist 
eine bekannte Methode zur Untersuchung von Oberflächenschichten auf fe- 
sten Körpern. Die möglichen Arbeitsbedingungen für ein Kanalstrahlrohr 
werden untersucht. Sıörende thermische Effekte und chemische Reaktic- 
nen können durch geeignete Wahl der Ionenintensität und des Entladungs- 
gases weitestgehend beeinflußt werden. Die Beschleunigungsspannung ist zu 
begrenzen, wenn eine Rekristallisation von feinkristallinem oder verform- 
tem Material verhindert werden soll. Bei hohen Beschleunigungsspannun- 
gen (für Argon Up >4 kV) bewirkt der Ionenstrahl nämlich eine Faser- 
textur in Strahlrichtung, die qualitativ mit der Ionenreichweite zusammen- 
hängt. — Weitere Effekte in Zusammenhang mit Strahlungsschäden (Zer- 
störung von Ordnungsphasen etc.) wurden untersucht. 


S. STEINEMANN (Lab. Suisse de Recherches Horlogeres, Neuchätel, 
Suisse), J.J. TRILLAT (Centre National de la Recherche Scientifique, Bel- 
levue (S & O), France): Examen des couches superficielles par decapage 
ionique et diffraction Eelectronique simultanee. (Vorgetr. von S. Steinemann) 


Le decapage ionique d’une surface examinde simultanement au diffrac- 
tographe &lectronique est um moyen rapide et efficace de l’analyse structu- 
rale de couches superficielles, jusqu’a des Epaisseurs de quelques microns. 
Cependant il est necessaire d’observer les conditions du decapage, afın 
d’eviter linteraction chimique, du faisceau ionique, ainsi qu une recristalli- 
sation superficielle. A l’aide de cette methode, la structure des depöts gal- 
vaniques, ainsi que des phenomenes de diffusion ont &te Etudies. 


M. GRIBI und L. WEGMANN (Trüb, Täuber & Co. AG, Zürich): Ionen- 
ätzung im Elektronendiffraktographen. (Vorgetr. von M. Gribi) 


Es werden ein für Ionenätzung eingerichteter Elektronendiffraktograph 
von Trüb, Täuber & Co. und charakteristische Anwendungsbeispiele be- 
sprochen. Die Ionenätzung ist diejenige Methode, welche — in der Anwen- 
dung praktisch uneingeschränkt — gestattet, Oberflächenmaterial kontinuier- 
lich abzutragen, und zwar im Diffraktographen selbst während des Betrie- 
bes. Sie ermöglicht deshalb eine gleichzeitige Beobachtung und Registrie- 
rung der Beugung während des Ätzvorganges. Sie ist weiter ebenso auf 
keramische Materialien und Kunststoffe wie auf Metalle anwendbar, sowohl 
zur Reinigung, insbesondere zur Entfernung von Adsorptionsschichten, als 
auch zur Untersuchung der Tiefenstruktur. Weiter ist die Ionenä tzung an- 
wendbar sowohl bei hohen als auch bei tiefen Temperaturen. Die hierzu 
notwendigen Zubehöreinrichtungen sowie Anwendungen wurden bespro- 
chen. Es sind dies: die Herstellung von Aufdampfschichten auf ionenge- 
ätzten Unterlagen und die Erzeugung tiefer bzw. hoher Objekttemperaturen 
zur Untersuchung von Oberflächenstrukturen in Abhängigkeit von der Tem- 
peratur. N 


134 


H. BETHGE (Inst. f. exp. Physik d. Univ. Halle/Saale): Über die Grenz- 
flächenreaktionen zur Entwicklung von üblicherweise im Abdruck nicht er- 
kennbaren Oberflächenstrukturen. 


Die elektronenmikroskopische Abbildung der Spaltflächen von Ionenkri- 
stallen zeigt sehr zahlreich „elektronenoptisch leer“ erscheinende Bereiche. 
Das heißt aber, daß die sicherlich vorhandenen Strukturen in diesen Berei- 
chen (zum Beispiel: atomare Spaltstufen, Subgrains, Versetzungen) nicht 
abgebildet werden. Bekannte Verfahren zur Entwicklung dieser Strukturen, 
wie Ätzbehandlung oder Ausscheidungen durch thermische Behandlung, 
sind zumeist zu grob (Ätzen) oder an bestimmte Voraussetzungen gebunden. 
Es wurden deshalb folgende drei Verfahren auf ihre Eignung untersucht: 
1. Behandlung der Kristalle in einer Glimmentladung, 2. Aufdampfung eines 
metallischen Matrizenabdruckes unter Anwendung von Grenzflächenreaktio- 
nen zwischen der Matrize und dem Kristall, 3. Aufdampfung von gleicher 
Substanz (z.B. NaCl auf Steinsalzkristalle) bei Temperaturen hinreichender 
Oberflächenbeweglichkeit. Über die Ergebnisse. wird an Hand von Aufnah- 
men, die zum Teil durch gezielte Präparation hergestellt wurden, berichtet. 
Es darf angenommen werden, daß die Verfahren nicht auf Ionenkristalle be- 
schränkt sind, sondern auch für andere Stoffe Anwendungsmöglichkeiten 
bieten. 


K. MIHAMA, J.J. TRILLAT und N. TERAO (Centre National de la Re- 
cherche Scientifique, Bellevue (S & O), France): Influence du bombardement 
ionique sur certaines structures superficielles. (Vorgetr. von K. Mihama) 


Les effets de l’impact d’un faisceau d’ions positifs provenant de lY’air 
(3 kV a 15 kV) sur des surfaces de cristaux ont &t&E &tudies par microscopie 
et diffraction @lectroniques. Nous avons examine des surfaces clivees de sel 
gemme, des couches d’or depos&es sous vide, des monocristaux d’or, de 
pyrite, etc. Les effets observ&es peuvent se resumer comme suit: 1. Decapage 
selectif revelant la microstructure superficielle du cristal, 2. Les particules 
arrachees par le bombardement peuvent se recondenser sur la surface apıes 
collision avec les ions du faisceau, les mol&cules residuelles et les parois de 
l’enceinte. Les depöts qui se forment par recondensation possedent une 
orientation fibreuse. 


A. SCHRADER (MPI £. Eisenforschung, Düsseldorf): Der Einfluß des Ätz- 
vorganges auf die elektronenmikroskopische Abbildung von Stahl. 


Beim Ätzen von Stahl wird zu Beginn des Ätzens die Anätzung der 
Grundmasse sowohl bei Ferrit wie bei Austenit in der Umgebung von Kar- 
biden verzögert. Erst nach einer gewissen Ätzdauer wird diese Ätzverzöge- 
rung aufgehoben. Diese Erscheinung wirkt sich auf die Wiedergabe des Ge- 
füges durch den Abdruck aus, indem sie Unterschiede im Aussehen der Kar- 
bide im Reliefabdruck gegenüber dem Karbidabzug (extraction replica) be- 
dingt. Diese Beobachtung wurde durch eine Reihe von Aufnahmen belegt. 


I. EGUCHI (Research Lab. of Daido Steel Mfg. Co., Nagoya/Japan): Im- 
proved etching reagents for steels for the sake of electron microscopy. 

The same metallic specimens often show quite different structures under 
the electron microscope, even if there is no difference in the previous treat- 
ments of the specimens. This effect seems to be due to the etching process. 
The author has been able to avoid this difficulty to some extent, by using 
etching agents which contain some suitable surface active agents. Some 
features of these new etching media, as well as experimental results thus 
obtained; will be reported. 
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FREITAG, DER 12. SEPTEMBER 1958 
Vormittag 
Sitzung: Symposion Feldemission: Metalloberflächen 
Vorsitz: E.W. Müller und A. Komar 


E.K.CASPARY und E. KRAUTZ (Osram-Studienges., Augsburg): Über 


die Feldelektronenemission des Palladiums im Vergleich zu Nickel und 
Platin. (Vorgetr. von E.K.Caspary) 

Es wird über die Feldelektronenemission des im kubisch-flächenzentrier- 
ten Gitter kristallisierenden Palladiums berichtet. Die Emissionsbilder ent- 
sprechen den infolge des Drahtzugprozesses zu erwartenden Vorzugsorien- 
tierungen [111] und [100] der Kristalle. Bei dem Abbau der Spitzenkristalle 
konnien Korngrenzen bis in tiefere Schichten und Korngrenzenverschiebun- 
gen verfolgt werden. Auf (011)-Flächen konnten sowohl geschlossene Stu- 
fenringe als auch Stufenspiralen beobachtet werden. Auf die Deutung der 
Kristallgitterstörungen und den Zusammenhang mit den Versetzungen wird 
näher eingegangen. — Die Feldemission des Palladiums wurde mitden von 
anderen Autoren an Nickel und Platin erhaltenen Ergebnissen verglichen. 
Es ergibt sich in der homologen Reihe Nickel, Palladium und Platin für die 
Feldelektronenemission ein recht einheitliches Bild. 


G. PANKOW (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Die Feldemis- 
sion von Vanadium. 


Es wird ein elektrolytisches Verfahren zur Herstellung von Feldemis- 
sionsspitzen aus Vanadium angegeben. Die Beseitigung der Adsorptions- 
schichten auf der Vanadiumoberfläche gelingt durch Tempern in einer 
Wasserstoff-Atmosphäre. Reines Vanadium zeigt im Emissionsbild die glei- 
chen Flächen wie Wolfram. Mittels Strom-Spannungs-Messungen wurde die 
Elektronenaustrittsarbeit von reinem und mit Adsorptionsschichten bedeck- 
tem Vanadium ermittelt. — Zur qualitativen Analyse von Adsorptions- 
schichten auf Vanadium wurden Eichaufnahmen hergestellt. Ein Ver- 
gleich zeigt, daß sich auf Vanadium, dessen Oberfläche nicht speziell ge- 
reinigt wurde, Adsorptionsschichten aus Sauerstoff und Aluminium befin- 
den. Es wurde damit auf Verfahren zur qualitativen Analyse von Adsorp- 
tionsschichten auf Metallen hingewiesen. Probleme und Grenzen dieses Ver- 
fahrens wurden besprochen. 


F. STANGLER (Il. Phys. Inst. d. Univ. Wien): Untersuchungen an dem 
Chrom-Nickelstahl 18/8 im Feldelektronenmikroskop. 


Ein elektrolytisches Ätzverfahren für Drähte aus 18/8 Stahl wird angege- 
ben. Mit Hilfe einer einfachen Ätzmaschine gelingt eine gleichmäßigere und 
bequemere Ätzung als von Hand aus. Unter Verzicht auf extreme Vakuum- 
bedingungen gestattete eine ausfrierbare Schliffeinrichtung ein rasches Aus- 
wechseln der zu untersuchenden Spitzen. Nach Indizierung der reproduzier- 
bar erhältlichen Schirmbilder wurden verschiedene Aufbauformen der Spitze 
und deren Übergang ineinander durch Glühung bei angelegter- Hochspan- 
nung beobachtet. Weiterhin wurde die Einwirkung von Sauerstoff auf die 
glühende Spitze untersucht. FEIREREN 


A. KOMAR und V. SCHREDNIK (Physico-Techn. Inst. Acad. of Sci., Le- 
ningrad): The investigation of phase transformation ax” B Zr. (Vorgetr. von 
A. Komar) 

The phase transformation aß Zr was observed with a field emission 


electron microscope. The radius of the single crystal needle top was about 
a 
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l u and the magnification up to 100,000. The regular patterns of the low 
temperature hexagonal phase and the high temperature cubic phase were 
obtained. The symmetry of the patterns and the set of angles between the 
normals to plane spots (crystal faces) were used for the identification of 
both Zr phases. The relative orientation of various crystal faces of both Zr 
phases coincides with that one formerly determined by Burgers, i.e. (0001) « 
| (011) 8. [11201 a || [111] $#. Usually, only one of the crystallographically pos- 
sible orientations was observed. The probability for the appearance of a 
given kind of orientation is determined by the relative number of such 
orientations. The reversible a” ß Zr transformation was conditioned by 
the minimum change of surface energy. Spiral lines were observed in the 
patterns of hexagonal crystals after thermal and field treatment. It was 
sussested that these spiral lines were the traces of the spiral steps connected 
with dislocations. The dislocations could be formed during the process of 
diffusionless transformation of the £ phase into the a phase. 


M. DRECHSILEFER und R. VANSELOW (Fritz-Haber-Inst. d. MPG. Berlin- 
Dahlem): Kristalloberflächen unter dem Einfluß elektrischer Felder. (Vor- 
getr. von M. Drechsler) 


Um zu klären, wie der Abbau eines Kristalls durch ein elektrisches Feld 
erfolgt, wurden Spitzenkristalle so tief abgebaut, daß die Änderungen ge- 
genüber den nicht im Feld behandelten Kristallen mit einem Durchstrah- 
lungs-Elektronenmikroskop und sogar mit einem Lichtmikroskop nachsewie- 
sen werden konnten. Diese Experimente zeisen, daß die abgebauten Gitter- 
bausteine in den Vakuumraum gelangen. Wird in der Nähe eines feldver- 
dampfenden Kristalls eine zweite Mikroskopspitze angeordnet. so werden dort 
sichtbare Krater aufgeworfen, die durch auftreffende einzelne Ionen (und 
nicht durch Atome) verursacht sein können. Außerdem wurde damit erneut 
gezeist, daß Feldemissionsmikroskope zum Nachweis einzelner Ionen im 
Vakuumraum geeignet sind, und erstmals konnte auch der Auftreffwinkel 
der Ionen festgestellt werden. — Es wird die Hypothese aufgestellt, daß 
neben einer Feldstärkeabhängiskeit der Bindunssenergie der Oberflächen- 
bausteine auch ein direkter Einfluß elektrischer Felder auf die Oberflächen- 
wanderung vorhanden ist. Mit Gleichspannuns und mit Hochspannunss- 
impulsen wurde versucht, die vermutete Feldoberflächenwanderuns nach- 
zuweisen. Messungen der mittleren Verweilzeit adsorbierter Bausteine 
(z.B. Ba auf W) in Abhängiskeit von der Feldstärke und der Temperattr 
zeigten reproduzierbar das Vorhandensein des vermuteten Effektes. Bei 
Anwesenheit eines Feldes (z.B. 50 MV/cm) tritt ein Platzwechsel an der 
Oberfläche bereits bei erheblich geringerer Temperatur auf. und zwar so- 
wohl bei anodischer als auch bei kathodischer Oberfläche. Das Meßverfah- 
ren eröffnet die Möglichkeit, die Polarisierbarkeit von adsorbierten Bau- 
steinen zu messen. — Ein kinematographischer Film demonstriert 1) dJie 
Feldoberflächenwanderuns, 2) die elektrische Verdampfung von Adsorptions- 
schichten nach E. W. Müller, 3) die Entstehung mikroskopischer Gebirge auf 
einer ursprünslich glatten Oberfläche, 4) die elektrische Verdampfung von 
Gitterbausteinen. 


T. HIBI und K. ISHIKAWA (Research Inst. for Scient. Measurements, 
Tohoku Univ., Sendai/Japan): Observation of metals at high temperature 
by the field emission microscope (Vorgetr. von K. Kambe) 

Emission pattern of metal cathodes in field emission microscope was ob- 
served at high temperatures. In this case, oil diffusion pump was used with- 
out liquid air trap. Pure metals (Ni, Cr, W) and metals activated by MgO 
were selected as point cathode of field emission microscope. After long heat 


137 


treatment with application of anode potential, a beautiful emission pattern 
having crystallographic dependence was obtained at high temperature, 
though such patterns could not be obtained at room temperature. Tempera- 
ture dependence of the pattern was observed. After disappearance of the 
pattern, another emission pattern appeared by further heat treatment. Tem- 
perature dependence of this pattern was also observed. 


M.I. ELINSON (Inst. f. Radiotechnik und Elektronik, Akad. d. Wiss. d. 
USSR, Moskau): Zur Frage der Stabilität der Feldelektronenemission. 


Die grundlegenden Ursachen der Instabilität der Feldelektronenemission 
wurden einer kritischen Durchsicht unterzogen. Die Ergebnisse der in, zwei 
möglichen Richtungen durchgeführten Untersuchungen zur Stabilitätserhö- 
hung der Feldelektronenemission wurden kurz mitgeteilt. Die eine Versuchs- 
richtung geht von der Ausnutzung besonders fester, schwer schmelzbarer 
Verbindung des Typs der Metall-Boride und -Carbide als Emitter aus; die 
andere Versuchsrichtung verwendet einige elektronenoptische Verfahren, 
die den Ionen-Beschuß der Emitter vermindern. 


Sitzung: Elektronenmikroskope 
Vorsitz: K. Mihama 


K. KOBAYASHI, E. SUITO und S$S. SHIMADZU (Inst. for Chem. Research, 
Kyoto Univ., und Central Research Lab., Shimadzu Seisakusho, Kyoto/Ja- 
pan): A new high voltage (350 kV) universal electron EIER and its 
applications. (Vorgetr. von K. Kobayashi) 


A research electron microscope with an accelerating voltage up to 350 kV 
was developed. High tension is generated by means of step-up transformers, 
and fed to the three-stage accelerators through a coaxial cable which avoids 
exposing the highest tension. Thus the corona and leakage loss are mini- 
mized and the fluctuation of voltage is kept in the order of 10°. The electron 
beam from the gun is adjusted by both static and magnetic deflectors. The 
intermediate and projector lenses are adjustable to the optical axis of the 
objective lens merely by moving their pole pieces. All lenses can be replac- 
ed or removed from the side without disassembling the microscope body. 
This microscope, thus designed, can be adapted to any electron diffraction 
studies. Even heat-sensitive organic specimens keep their original structures 
in this microscope, and it is possible to obtain distinct diffraction patterns 
from any selected area. Solid materials can be investisgated more extensive- 
ly; the transitions of crystals and phases are also easily followed by apply- 
ing the heating or cooling devices. The most interesting application of this 
instrument is stereoscopy, that is, the three-dimensional observation ofinner 
structures, which otherwise are attainable only by laborious observations of 
successive ultra thin sections. 


B. TADANO, S. KATAGIRI, K. ICHIGE,. Y. SAKAKI und S- MARUSE 
(Hitachi Central Research Lab., Tokyo und Elektrotechn.: Inst. d. Univ. Na- 
goya/Japan): Ein 300-kV-Elektronenmikroskop und einige Ergebswsse seiner 
Anwendung für verschiedene Forschungszwecke. (Vorgetr. von Y. Sakaki) 


Seit zwei Jahren ist ein 300-kV-Elektronenmikroskop mit einem Van-de- 
Graaf-Generator für praktische Anwendungen im Betrieb. Sein Aufbau und 
seine Elektronenoptik wurden beschrieben, und über seine Leistungsfähis- 


keit und einige mit ihm erzielte Ergebnisse wurde berichtet. \ 
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T. HIRI und S. TAKAHASHI (Research Inst. for Scient. Measurements, 
Tohoku Univ. Sendai/Japan): Two-stage electron microscope using pointed 
filament. 

In a conventional two-stage electron microscope of 50 kV with a single 
condensor lens, obiective and proiection lenses without stigmator, a pointed 
‘filament with a radius of curvature of about 1 u was used instead of a 
hairpin filament. Objective and projection lenses with short focal lenshts 
of 1.2 mm and 1.5 mm respectively were also used with a specimen holder 
which was more slender and longer than usual. An aperture of 08 mm was 
inserted in the plane of the intermediate image. By these modifications, 
images with an electron optical masnification of about 90.000 and a resolu- 
tion higher than that of ordinary two-stage electron microscopes could be 
obtained. 


A.C. VAN DORSTEN und S.L. VAN DEN RROEK (Philips Research 
Lab. und Philips Phvsical Techn. X-ray Lab.. Eindhoven): Some desian fea- 
tures of a new Philips electron microscope. (Vorgetr. von A.C. van Dorsten) 

Some of the remaining problems in electron microscope design are briefly 
discussed and a description is given of certain features of a newly designed 
elcetron microscope in the construction of which attempts have been made for 
improving of previous designs. Special attention has been given to methods 
and means for beam alignment, control of the illuminating system, conta- 
mination of column and apertures, specimen contamination, lens correction, 
mechanical stability of the specimen stage and its motion, and the means 
for checking of the stability and proper functioning of the electrical eircuits. 


M. GRIBI, M. THÜRKAUF, W. VILLIGER und L. WEGMANN (Elek- 
tronenmikroskopisches Lab. d. Univ. Basel und Trüb. Täuber & Co. AG., 
Zürich): Ein 70-kV-Elektronenmikroskop mit kalter Kathode und elektro- 
statischem Objektiv. (Vorgetr. von L. Wegmann) 

Eine Analyse der Anforderungen an ein allseitig verwendbares Routine- 
mikroskop ergab die Daten: Beschleunigungsspannung 70 kV, Grenzauflö- 
sung 20—25 Ä, direkte elektronenoptische Vergrößerung bis 35 000-fach. Als 
besonders einfache Lösung bieten sich dafür die kalte Kathode und das 
elektrostatische Objektiv an. Die kalte Kathode wurde auf höhere Span- 
nung und größeren Richtstrahlwert gebracht, wobei neue Erkenntnisse über 
die Optik dieser Gasentladung gewonnen wurden. Ein bei 70 kV betriebs- 
sicheres elektrostatisches Objektiv wurde auf Grund eingehender Untersu- 
chungen über den Spannungszusammenbruch entwickelt. Die Vakuumanlage 
wurde den Anforderungen an Betriebssicherheit und erhöhten Kontrast an- 
gepaßt, wofür eine eigene Öldiffusionspumpe und ein Vakuummeter ent- 
wickelt wurden. Es sind Einrichtungen für Mikrobeugung und stereoskopi- 
sche Aufnahmen eingebaut. Größter Wert wurde auf Einfachheit der Bedie- 
nung und Betriebssicherheit gelegt. Der Prototyp wurde deshalb über ein 
Jahr lang im täglichen Routinebetrieb des Forschungslaboratoriums getestet. 


K. AKASHI und T. MASUDA (Akashi Seisakusho Ltd., Tokyo/Japan): 
The new electron microscope „TRONSCOPE TRS-50“, Part 1: Construction 
and specifications. (Vorgetr. von K. Akashi) 

The TRONSCOPE TRS-50, an electron microscope with an accelerating 
voltage of 50 kV, has three electromagnetic lenses, the objective, intermediate 
and projection lenses, but no condensor lens. The microscope tube is loca- 
ted on top of a cabinet which contains all of the vacuum and electric power 
supply units except the line voltage stabilizer. An image is observed on the 
fluorescent screen with a direct magnification of 600 to 30,000. One of ihe 
features of this microscope is the illuminating system which involves an 
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oxide coated pointed platinum filament or an oxide cored cathode which 
affords a sufficiently bright image at magnification of 30,000. Another fea- 
ture is that all lenses and apertures are fixed along the axis of the column. 
This microscope has been designed so that a resolution better than of 30 Ä 
can be obtained in routine operation. With a specimen of evaporated metal 
particles and crystals of Cu-phtalocyanine, a resolution better than of 15 Ä 
was observed. 


H. TOCHIGI, K. AKASHI und T. MASUDA (Akashi Seisakusho Ltd., 
Tokyo/Japan): The new electron microscope „TRONSCOPE TRS-50“, Part 2: 
Methods of alignment and control. (Vorgetr. von H. Tochigi) 

The resolution of an electron microscope is limited by several factors. 
Althoush some of these factors vary from one to another for different types 
of electron microscopes, there are certain factors which depend upon the 
technique of operation. On the other hand there are factors which are inhe- 
rent in the construction of the microscope itself and are not influenced by 
the operation. The principal idea in the designing of the TRONSCOPE TRS-50 
is to transfer the former factors to the latter, and to give each of the latter 
factors a limiting value which is yet allowable to achieve the desired reso- 
lution. To meet these requirements, all lenses and apertures are fixed, so 
that spherical and chromatic aberrations can be minimized. The allowance 
of alignments and centering in connection with the resolution, and the 
method of their control will be reported. 


A. STROJNIK (Electrical Eng. Dept., Univ., Ljubljana/Jugoslavia): 
A 50 kV electron microscope of simplified construction. 

The paper describes a three-stage magnetic transmission microscope with 
a magnification range from 1,000 to 20,000 times, stereo operation, micro- 
diffraction and high-resolution diffraction. The instrument is built as one 
unit with the column mounted vertically on a desk. Low demands for the 
machining accuracy and for the quality of the materials used were made 
the main requirements of the design. The lenses have no separate polepieces 
and are aligned by shifting the upper and lower polepieces with respect to 
each other. This has also resulted ina low number of component parts easily 
to be assembled. The astigmatism corrector which is mounted on the upper 
polepiece of the objective lens can be activated during work; so can the 
objective and field limiting apertures. The object is introduced between 
the polepieces on a rod-like holder through a small airlock. The camera on 
the bottom of the column accommodates 1.5 m of cine film. Lens currents 
are electronically regulated. The HT is produced by a mains frequency 
rectifier and is double-feedback regulated. 


K. MÜLLER und E. RUSKA (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz- 
Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Ein Hilfselektronenmikroskop für 
Kurs- und Routinebetrieb. (Vorgetr. von K. Müller) 

Der hohe Anschaffungswert eines leistungsfähigen Elektronenmikroskops 
hat zur Folge, daß in den meisten Instituten die verfügbaren Geräte weder 
für die Routinearbeit noch etwa für die Ausbildung in der elektronen- 
mikroskopischen Methodik ausreichen. Es wurde daher ein einfaches „Kurs- 
elektronenmikroskop“ entwickelt, das zur schnellen Überprüfung einer grö- 
ßeren Anzahl von Präparaten eingerichtet und als zusätzliches Elektronen- 
mikroskop zu einem Hochleistungsgerät gedacht ist. Durch die Kombination 
einer Gasentladungsstrahlenquelle mit einem zweilinsigen Permanentmagnet- 
system und durch den Verzicht auf eine Diffusionspumpe konnte mit gerin- 


gem Aufwand ein betriebssicheres und leicht bedienbares Gerät gebaut 


werden. N 
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Sitzung: Mikroskop-Zusatzeinrichtungen 
Vorsitz: E. Guyenot 


H. EVERDING (Inst. f. Elktronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 
«MPG, Berlin-Dahlem): Über eine einfache elektronische Hochspannungs- 
quelle für 50 kV mit hoher Konstanz. 

Beim Experimentieren mit elektronenoptischen Versuchsanordnungen be- 
steht meistens der Wunsch nach einer Hochspannungsquelle von mindestens 
50 KV und einer Stromabgabe der Größenordnung 100 uA, die billig, ein- 
fach aufgebaut und leicht transportabel ist und trotzdem eine sehr gute 
Spannungskonstanz hat. Solche Anlagen werden bisher fast nur in Verbin- 
dung mit Elektronenmikroskopen hergestellt und sind dann für deren spe- 
zielle Erfordernisse eingerichtet. Wir haben daher eine Hochspannunssein- 
richtung entwickelt, deren Spannung zwischen 10 und 50 kV kontinuierlich 
einstellbar ist und eine Konstanz von < 10 besitzt. Die Gesichtspunkte, die 
zu der hierbei angewandten Art der Hochspannungserzeugung und -gleich- 
richtung und zur Wahl einer mittleren Betriebsfrequenz geführt haben, 
wurden aufgezeigt, und das Verfahren der elektronischen Konstanthaltung 
wurde erläutert. Ferner wurde auf Maßnahmen zur Verhütung von Über- 
spannung und Überlastung hingewiesen. Die erzielten Eigenschaften wur- 
den mit Meßergebnissen belegt. 


R. HAEFER (Gerätebau-Anstalt Balzers, Liechtenstein): Neue Gesichts- 
punkte bei der Gestaltung von Hochvakuumanlagen in der Elektronen- 
mikroskopie. 

Bei Elektronenmikroskopen und Bedampfungsanlagen werden wegen der 
Forderungen der Vibrationsfreiheit und der kurzen Pumpzeit bisher vielfach 
verhältnismäßig komplizierte Vakuumanordnungen verwendet. Einige durch 
die neueren Entwicklungen auf den Gebieten der Öldiffusionspumpen, Öl- 
fänger und Ventile ermöglichte Vereinfachungen, die u.a. zum Bau von 
by-pass-losen Pumpständen führen, wurden hinsichtlich ihrer Anwendun- 
gen in der Elektronenmikroskopie diskutiert, und Erfahrungen hierüber 
mitgeteilt. 


K.-H. MIRGEL (E. Leybold’s Nachf., Köln-Bayental): Objektverschmut- 
zung durch Kohlenwasserstoffe als vakuumtechnisches Problem. 

Es ist bekannt, daß Kohlenwasserstoffdämpfe in Vakuumapparaturen 
beim Beschuß mit Elektronen oder Ionen festhaltende Schichten bilden, die 
je nach den Versuchsbedingungen aus Kohlenwasserstoffpolymerisaten oder 
aus reinem Kohlenstoff bestehen. Da solche Schichten sich vorzugsweise auf 
elektronenmikroskopischen Objekten bilden, führen sie oft zu Unschärfen 
in der Abbildung. — Es wurden die Quellen der Kohlenwasserstoffdämpfe 
untersucht. Mit einem Omegatron-Massenspektrometer wurden die Rest- 
gsasdrucke von verschiedenen Pumpen und Treibmitteln analysiert und die 
Partialdruckspektren bei verschiedenen Temperaturen gemessen. 


G. A. MEEK (Dept. of Human Anatomy, Oxford/England): An improved 
operating method for the Siemens Elmiskop I. 

It is not possible to use all five lenses provided on the Siemens Elmiskop I 
simultaneousliy and independently. It was suggested to the author by 
M.L. Watson that control of magnification could be carried out more con- 
veniently by varying the intermediate lens current by switching this lens to 
the K 1 power pack as provided by the manufacturers. As there is then no 
stabilizer to energize the K 1 lens, a stabilizer circuit similar to the Siemens 
K 1 circuit was constructed, using a British 12 El valve as the control tube 
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in conjunction with a 6J7 amplifier valve. The partly stabilized 500 volt 
supply from the lens power pack (geregeltes Netzgerät) is used as a power 
source, and the stable 100 volt potential is taken as the reference. This sta- 
bilizer is normally set to energize the K 1 lens at 55 mA. With this arran- 
gement, all the advantages of the Siemens double condenser (greater image 
brightness, reduced specimen contamination and heat damage, selective 
illumination etc.) are combined with the great convenience of almost infi- 
nitely variable magnification throughout the projector lens range. 


W.D. RIECKE (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 
MPG, Berlin-Dahlem): Über eine neue Einrichtung zur Feinstrahlbeugung. 


Die Herstellung von Beugungsdiagrammen kleiner, ausgewählter Prä- 
paratbereiche durch Ausblendung im ersten Zwischenbild ist nur bis zu 
einem Bereichsdurchmesser von etwa 1 u herab ohne größere Fehler bei der 
Zuordnung von abgebildetem und beugendem Bereich möglich. Die Zuord- 
nungsfehler sind wegen der unvermeidbaren sphärischen Aberration der 
Objektivlinse prinzipiell nicht zu beseitigen. Wir haben deshalb die Mög- 
lichkeiten studiert, mit Hilfe der Feinstrahlbeleuchtung zur Herstellung von 
Beugungsdiagrammen noch kleinere ausgewählter Bereiche zu gelangen. Zur 
Feinstrahlbeleuchtung bildeten wir die Kathode zweistufig stark verkleinert 
ab. Die so entstandene sehr kleine Strahlquelle wurde mit einer langbrenn- 
weitigen Linse schwach vergrößert in die Präparatebene übertragen. Wir 
benutzten hierfür eine Linse mit großer Bohrung und großer Spaltweite, 
d.h. mit relativ kleinem Öffnungsfehler, so daß nach Korrektur des axialen 
Astigmatismus eine Feinstrahlbeleuchtung ohne wesentlichen Intensitätsver- 
lust möglich war. Magnetische Wechselfelder verursachen eine Oszillation 
des beleuchtenden Strahles um Strecken, die groß gegen seinen Durchmes- 
ser sind, und müssen daher abgeschirmt oder kompensiert werden. Das drei- 
stufige Abbildungssystem bestand aus einer elektromagnetischen Objektiv- 
linse, einer elektrostatischen Zwischenlinse und einem elektromagnetischen 
Projektiv. Zur Abbildung des Beugungsdiagsramms wurde die Brechkraft 
der Zwischenlinse so weit verringert, daß die hintere Objektiv-Brennebene 
in die Projektiv-Gegenstandsebene abgebildet wurde. Hierbei wird das 
magnetische Streufeld nicht verändert, somit auch der beleuchtende Fein- 
strahl seitlich nicht verschoben, wie es bei Verwendung einer elektromagne- 
tischen Zwischenlinse der Fall wäre. 


G. DERSCHWARZ (Inst. f. Elektronenoptik d. Staatskomitees für Radio- 
elektronik, Moskau): Ein kombiniertes Integriergerät zur genaueren Be- 
rechnung der Felder elektronenoptischer Abbildungssysteme. (Vorgetr. von 
F. Lenz) - 

Die modernen elektronischen Rechenanlagen könnten die nicht-linearen 
Differentialgleichungen der Elektronenoptik mit so großer Genauigkeit 1ö- 
sen, daß man die reellen Streufiguren, die die Abweichung von der Gauß- 
schen Dioptrik darstellen, unmittelbar erhält. Dazu müssen aber die Ab- 
bildungsfehler der Elektronenlinsen bekannt sein. Die genaue Auflösung 
der partiellen Differentialgleichungen vom elliptischen Typ mit den se- 
wöhnlichen elektronischen Schnellrechnern (nach dem Maschenverfahren) ist 
in der Programmierung so zeitraubend und wegen der relativ Iangen Re- 
chenzeit so Kostspielig, daß sich der Bau von speziellen, einfachen Integrier- 
geräten lohnt. Die zur Lösung der zweidimensionalen Pötenttälgleichung 
bzw. Poissonschen Gleichung entwickelte Integrieranlage besteht aus. zwei 
Einheiten. Die erste ist ein speziell gewähltes Widerstandsnetz. Die gemes- 
senen Potentialwerte werden dem Netz vollautomatisch abgegriffen und 
einem Magnetband-Iterationsgerät zugeführt, welches die Rechnung nach 


dem Gauß-Seidelschen Iterationsverfahren ausführt. \ 
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Sitzung: Kristallstrukturen 
Vorsitz: J.L. Farrant 


K. MEYERHOFF (Inst. f. angew. Physik Univ. Hamburg): Über die Ge- 
nauigkeit von Gitterkonstantenmessungen mit Elektroneninterferenzen. 

In dem Vortrag soll die erreichbare Genauigkeit bei Gitterkonstanten- 
messungen mit Hilfe von Elektronen-Interferenzen diskutiert werden. Die 
Meßgenauigkeit wird besonders durch die Unsicherheiten in den Meßwerten 
der Elektronenwellenlänge und der Braggschen Winkel beschränkt. Durch 
Messung der Beschleunigungsspannung in einer Potentiometerschaltung und 
unter Berücksichtigung einiger Korrekturen kann die Elektronenwellenlänge 
mit einem Fehler von etwa + 0,005 °/o berechnet werden, die Braggschen 
Winkel können mit einem Fehler von etwa + 0,007 /o ausgemessen werden, 
so daß Gitterkonstanten mit einem Fehler von etwa + 0,01 %/o behaftet sind. 
Diese Meßgenauigkeit ist um den Faktor 2 schlechter als bei absoluten Git- 
terkonstantenbestimmungen mit Röntgenstrahlen. Die angegebenen Ab- 
schätzungen wurden mit erhaltenen Ergebnissen an TICI-Aufdampfschich- 
ten verglichen. 


A. KELLER, F.C. FRANK und A.W. AGAR (Dept. of Physics, Bristol 
Univ., und Aeon Lab., Egham Surrey/England): Moire patterns and other 
erystallinity effects in the electron microscopy of polyethylene single crystals. 
(Vorgetr. von A. Keller) 

Single crystals of polyethylene were examined in the electron microscope 
with special precautions to prevent damage due to the electron beam. A 
variety of beam sensitive features were observed. These may be broadly 
classified as moire fringes and as Bragg extinction contours. The moire 
fringes may arise either from double diffraction or through dislocations arising 
from contact deformation of superimposed crystals. The observed effects 
are discussed in relation to the structure of the polyethylene crystal. The 
extinction contours do not in general follow crystallographic directions, and 
lead to postulates of internal buckling within the crystals, and to the exi- 
stance of distinguishable quadrants, both of which are consistent with other 
considerations. 


J. A. GARD, H.F.W. TAYLOR und L.W. STAPLES (Chem. Dept. Univ. 
Aberdeen U.K. und Dept. of Geology und Geography, Univ. of Oregon/ 
USA): Studies in crystal structure using electron diffraction of single 
erystals. (Vorgetr. von J. A. Gard) 

Where minerals are too finely divided for single-crystal X-ray work, 
selected-area electron diffraction can often assist in elucidation of crystal 
structures. The unit cell of foshagite, a fibrous calcium silicate, was derived 
by correlation of X-ray and electron data. Results suggested a revised for- 
mula, Ca,Si,O,,H, which was later confirmed by chemical analysis. Dehy- 
dration at 700 °C was shown to be completely oriented for one of the pro- 
ducts, ß-CaSiO, or wollastonite, but not the other, ß-Ca,SiO,. A simple 
relationship was detected between the unit cells of foshagite and wollasto- 
nite, from which were deduced the mechanism of dehydration and a tenta- 
tive structure for foshagite. Similar methods were used to derive the unit 
cell of erionite, a fibrous zeolite. Systematically absent reflections in the 
electrondiffraction patterns revealed the presence of glide planes, limiting 
the permitted space groups to five. Consideration of the atomie cell con- 
tents, (Ca, Mg, Na,, K;) 4.5 AlySig}O72°27H,O, and the most likely space group 
suggested two possible structures. — Comparison of calculated and observed 
intensities on X-ray fibre rotation patterns indicated the correct structure 
for erionite and confirmed the proposed structure for foshagite. 
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S.N. CHATTERJEE (Inst. of Nuclear Physics, Calcutta/India): Electron 
mürcoscope and diffraction studies of the aged silver iodide sol. 

Silver iodide sol was examined with the help of electron microscope and 
electron diffraction techniques with a view to obtain information about the 
variation of structure with the age of the sol. Freshly prepared sol was 
found to contain amorphous particles with an average size of 53 mu. Evi- 
dence of three separate types of changes with agıng was obtained from 
electron microscopıc and ditfraction photographs: (a) Growth in size of the 
individual particıies due to aggiomeration or a number of smaller ones. 
These have no regular crystalline arrangement and their electron diffraction 
pattern consisted of two diffuse haloes corresponding to Bragg spacings of 
2.12 Ä and 1.36 Ä respectively. (b) Formation of very fine particles of silver 
iodide exhibiting a hexagonal structure with «a =458Ä and ce =7.49Ä, the 
same as obtained by X-ray diffraction studies on silver iodide crystals. 
(c) Presence of metallic silver particles in the aged sol having a face cen- 
tered cubic structure with a = 4.08 Ä. These particles showed a tendency to 
agglomerate under the action of the electron beam. 


E. BRÜCHE und K.-J. SCHULZE (Phys. Lab. Mosbach): Untersuchungen 
an sehr dünnem Blattgold. (Vorgetr. von K.-J. Schulze) 

Auf verschiedenen Wegen (Zerschlagen von Blattgold, Zwischgold- 
Herstellung, Ultraschall-Behandlung) wurde geschlagenes Blatigold mit 
einer Dicke von etwa 25 Atomlagen hergestellt und im Elektronenmikroskop 
in Durchstrahlungs-Abbildung und Beugung bzw. Feinbereichsbeugung stu- 
diert. Bei herauspräparierten Einzelplättchen wurden der Aufbau, die Beu- 
gungserscheinungen und Veränderungen bei Temperatureinwirkung unter- 
sucht. Es zeigte sich, daß die rechteckigen Plättchen mit einer Würfelebene 
in der Tafelebene aufgebaut sind, so daß sich im Beugungsbild eine vier- 
zählige Symmetrie zeigt. In den Plättchen sind Versetzungen und Stapel- 
fehler erkennbar. Bei starker Bestrahlung im Elektronenmikroskop bilden 
sich viereckige Löcher und die übrige Gold£folie verdickt sich, ohne daß sich 
die Kristallstruktur ändert. Bei Erwärmung in Luft wurden Sammelkristal- 
lisation und Umorientierung zur Oktaederebene in der Tafelebene be- 
obachtet. 


M. SEAL (Research Lak. for the Physics and Chemistry of Solids, Dept. 
o£ Physics, Univ. of Cambridge/England): The diamond to graphite trans- 
formation. 

When diamond is heated in vaccum to temperatures above about 1,200 °C, 
an allotropic transformation to graphite occurs. This change has been studi- 
ed using two types of sample: fine diamond powder, and large single cryst- 
als of diamond. The graphitised diamond powder has been examined by 
transmission electron microscopy and diffraction; the graphitised single 
crystals by reflection electron microscopy and diffraction. It was found that 
the graphite forms as crystallites about 100 Ä across. The presence or ab- 
sence of preferred orientation of the graphite on the diamond depends on 
the temperature of graphitisation. There is evidence from the diffraction 
patterns that the transformation proceeds via an intermediate structure or 
that a regular array of faults is produced in the diamond, by: the heat treat- 
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R. ZOUCKERMANN (Lab. de Microscopie et de Diffraction &electroniques 
de la Faculte& des Sciences de Poitiers/France): Orientation de microcristaux 
deposes sur mica. 

Etude par diffraction &lectronique (transmission) et par microscopie pho- 
tonique des depöts de poudres cristallins sur mica. Les d&pöts sont obtenus 
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soit par sedimentation dans divers liquides, soit par simple tamisage, ou 
bien par cristallisation d’une solution ou par condensation de la vapeur. 
Dans le cas des depöts par sedimentation, la nature du liquide joune un röle 
important: par example, dans l’eau, on obtient une bonne orientation des 
microcristaux de mica par le support de mica. 


Sitzung: Kristallwachstum 
Vorsitz: H. Strunz 


H. HASHIMOTO, K. TANAKA, K. KOBAYASHI und S. SHIMADSU 
(Kyoto Univ. und Shimadzu Seisakusho Co., Kyoto/Japan): Cinematographic 
study of growth process of oxide-crystal by an electron microscope. (Vor- 
getr. von K. Kobayashi) 

Ammonium salt of tungsten was placed on a fine metal wire of hish 
melting point such as tungsten and platinum. By using our specimen holder 
for continuous observation at high temperature up to 3000 °C, the salt could 
be heated by passing electric current through the wire. Thereby, the salt 
particles were decomposed to tungsten oxide The growth processes of 
needle like oxide crystals were recorded by a 16 mm cine camera. Needle 
erystals in general grew from their tips. These crystals could be transfor- 
med into dendrite crystals by further intermittent heating. It was often 
observed that spherical particles like dew drops were formed on the needle 
crystals and migrated along the needles. When the temperature was lowe- 
red, the spherical particles changed to polygonal particles and vice versa if 
temperature was raised again. This process could be repeated several times. 
The spherical particles spread over the surface of needle to increase the 
thickness by further heating. 


N. SASAKI und R. UEDA (Dept. of Chemistry, Faculty of Science, Kyoto 
Univ./Japan): Electron microscopice and microdiffraction study on the pro- 
gress of the reduction of tungsten trioxide. (Vorgetr. von N. Sasaki) 

The specimen-treating adaptor for the electron microscope, previously 
devised by us, enables (1) to observe a freshly prepared specimen without 
exposing it to air and moisture, and (2) to take micrographs and micro- 
diffraction patterns of one and the same part of the specimen before and 
after a physical or chemical treatment, so that even minute changes can 
easily be detected. — Tungsten trioxide single crystals were mounted on the 
sharply pointed end of a fine platinum wire or on a carbon film supported 
by a perforated gold foil, and exposed to heated hydrogen gas at one atmo- 
sphere pressure in the specimen-treating adaptor. The morphological and 
chemical changes in the specimens were followed by taking micrographs 
and microdiffraction patterns. At the first stage of reduction, WO, and 
ß-W particles were produced in the original single erystals. P-W transfor- 
med to «-W at high temperature. At the final stage of reduction of tung- 
sten trioxide single crystals mounted on a carbon film, tungsten particles 
reacted with carbon film and «-W;C particles were formed. 


E. SUGATA und S. NAKAMURA (Faculty of Engineering, Univ. of Osaka/ 
Japan): A study of an oxide coated cathode with the electron microscope. 
(Vorgetr. von E. Sugata) 

The changes of surface structures of the oxide coated cathode during 
conversion or activation process, has been observed by means of an electron 
microscope. After a SiO film was deposited on the surface of the oxide 
coated cathode in vacuum, replicas were taken with the ordinary two-step 
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molding method (positive replica technique). It was observed that if the 
carbonates are decomposed to oxide in poor vacuum at high temperature, the 
crystals of the oxide grow conspicuously. When the oxide cathodes are 
decomposed under ordinary conditions (10”—10”” mm Hg) and then kept at 
hisht temperature (above 1250 °K) in poor vacuum (10? mm Hg), the crystals 
of the oxide grow. In good vacuum however these phenomena do not ap- 
pear. Moreover, the relations under vacuum pressure during the conversion 
process, the crystal size, and cathode activities will be reported. 


Sitzung: Kristalloberflächen 
Vorsitz: H. Mahl 


T. HIBI und K. YADA (Research Inst. for Scientific Measurements, To- 
hoku Univ., Sendai/Japan): Electron microscopic observation of alkali-halide 
erystals at low temperature. (Vorgetr. von K. Kambe) 

Alkali-halide crystals at liquid air temperature were observed electron 
microscopically by using low temperature replica techniques. Surface chan- 
ges of alkali-halide crystals appeared at liquid air temperature and became 
remarkable with increase of time of keeping them at that temperature. If 
specimens are observed at room temperature after keeping them at liquid 
air temperature for one hour, surface structures of alkali-halide crystals 
are hardly recognised. By slow cooling to liquid air temperature from room 
temperature, surface changes of the crystals decreased, and by keeping the 
erystals in a shielding case their surface changes also derceased. Whether 
the surface structure which appeared in this case is a contaminating layer 
or not, is discussed from our experimental results. 


J.J. COMER (The Penns. State Univ., USA): Microstructure in ammo- 
nium dihydrogen phosphate cerystals induced by clays during growth. 

Exploratory studies were made, by means of the carbon replica techni- 
que, of structure on fracture surfaces of ammonium dihydrogen phosphate 
crystals grown from solutions containing kaolinite, halloysite, sodium ben- 
tonite and nontronite. Insoluble residue adhering to the replicas consists of 
the clay particle showing varying degrees of attack by the phosphate solu- 
tion. In some cases precipitates of new compounds are found. These water- 
insoluble precipitates are located in lines parallel to the (100) or (010) and 
(001) planes, or both, and sometimes form polygonal networks. In many 
erystals under study spiral growth features were visible to the eye on the 
nascent prism faces. Fracture surfaces of these erystals showed many inter- 
esting growth features. A microstructure was observed on fractures parallel 
to the (100) or (010) faces and the (001) plane. These units were quite uni- 
form in size over a large area, ranging from 1000 to 2000 Ä. Other fields 
showed particles aligned to form curved surfaces. It is possible that some 
of these surface features are the result of precipitation of impurities at dis- 
location sites in the crystal. Local deformations produeing these sites may 
be caused by the presence of clay particles or aggregates adhering to the 
growing surfaces of the crystal. ER 


A. FELTYNOWSKI und L. GORSKI (Inst. f. Physik d. Poln! Akad. d. Wiss., 
Warschau): Die elektronenmikroskopische Untersuchung von Spaltflächen 
der InSb-Einkristalle. (Vorgetr. von A. Feltynowski) 

InSb-Einkristalle wurden längs der (111) und (100) Flächen gespalten. 
Mittels eines geeigneten Abdruckverfahrens (Zaponlack-Aluminium) wurde 
die Struktur der Spaltflächen untersucht. Die Spaltstufen (cleayage steps) 
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und die Gleitlinien sind die Hauptelemente der Struktur der Spaltfläche. 
Die Spaltstufen entstehen infolge von Schraubenversetzungen, deren Ver- 
schiebungsvektor senkrecht zur Spaltfläche steht. An der Korngrenze bil- 
den sich meistens kleine Spaltstufen, die sich später zu größeren Stufen 
vereinigen, und sogenannte „Flußfiguren“ (river patterns). Die Spaltstufen 
«verlaufen in Richtung der Spaltverbreiterung. Es wurden Gleitlinien als 
Ultrastruktur der Spaltstufen beobachtet, sowie Gleitlinien, die unabhängig 
von Spaltstufen verlaufen. Auf der Spaltfläche (100) beobachtet man zwei 
Gleitliniensysteme (mit dem gegenseitigen Winkel 45°), die von zwei ver- 
schiedenen Gleitflächen (111) und (011) herrühren. Infolge des Zusammen- 
hanges zwischen Gleitstufen und Versetzungen kann die Untersuchung der 
Spaltfläche eine Methode zur Untersuchung der Defekte im Einkristall dar- 
stellen. : 


G.V. SPIVARK, E. IGRAS und V.S. ZHOLUDYEV (Electron Optics Lab. 
of Lomonosov Univ., Moscow): Electron optical observation and electron 
mäicroscopy of ferroelectric domain structures. (Vorgetr. von G.V. Spivak) 

Contrary to the conventional methods of the investigation of ferroelectric 
domain structure using optical methods and small effcetive magnifications, 
this paper shows, probably for the first time, that it is possible to attain 
effective magnifications of’about 10 to 30 thousand and to find still unknown 
details of the barium titanate and rochelle salt domain structure A 
method has been developed using replicas whose properties are modulated 
by the local electric fields and which consequently reproduce the domain 
structure of the investigated ferroelectrics. Surface deformations of the 
single barium titanate crystals have been found in the shapes of their geo- 
metrical reliefs. These deformations resulting from the spontaneous tetra- 
gonal and electrostrictive deformations appearing in the ferroelectrics, fol- 
low the domains. They may be elastic or unelastic according to their 
disappearing above the Curie temperature and their not doing so, respecti- 
vely. In the ferroelectric barium titanate single crystals, domain fine struc- 
tures were found. The widths of these subdomains are about 10° to 10% cm. 
The larger domains, as resolved by the light microscope, usually were found 
to consist of domain fine structures. It is supposed that these domain fine 
structures and the strong deformations following he domains are of remar- 
kable importance for the understanding of some physical processes occur- 
ring in barium titanate, which hitherto are not sufficiently clear. 


Nachmittag 
Sitzung: Symposion Feldemission: Adsorption und anderes 
Vorsitz: M. Drechsler und S. Roginsky 


W.M.H. SACHTLER (Koninklijke Shell Lab., Amsterdam): Topographie 
der Wasserstoffadsorption in Metallen. 

Frühere Untersuchungen der Wasserstoffadsorption an Übergangsmetallen 
hatten gezeigt, daß bei niedriger Temperatur und hohem Bedeckungsgrad 
mindestens zwei Bindungszustände für chemisorbierten Wasserstoff unter- 
schieden werden können. Bei niedriger Bedeckung herrscht eine kovalent 
gebundene Spezies vor, die durch eın geringes negatives Oberflächenpoten- 
tial gekennzeichnet wird; bei höherem Bedeckungsgrad tritt daneben noch 
eine lose gebundene Wasserstoffspezies mit positivem Oberflächenpotential 
auf. Das Ziel der vorliegenden Untersuchung ist es, den Bindungszustand 
dieser positiven Spezies zu klären. Mit dem Feldelektronenmikroskop wird 
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gefunden, daß sie an den (111)-Flächen des Wolframs wesentlich fester ge- 
bunden ist als an den Oberflächengebieten um die (100)-Pole. Ein Modell 
für die beiden Adsorptionszustände wird gegeben, das insbesondere die To- 
pographie der adsorbierenden Flächen erörtert und die Erkenntnisse der 
Stranskischen Theorie des Kristallwachstums sinngemäß auf die Chemisorp- 
tion überträgt. 


R. KLEIN (Nat. Bureau of Standards, Washington): Production of square 
temperature waves in filaments of field emission microscopes operating at 
low temperatures. 


An important consideration in the measurement of activation energies of 
surface processes observed with the field emission microscope is the pro- 
duction of a square temperature wave. That is, the initial temperature rise 
to the final operating temperature must be sufficiently rapid so that uncer- 
tainties in time measurements can be eliminated. The temperature-current 
characteristics of a typical field emission microscope tungsten filament 
operating in a low temperature bath such as liquid nitrogen’°’or liquid helium 
are derived from the well known solution of the heat conduction equation. 
The steady state current-temperature curves are of the form i = F + (B/T) 
where B is negative for filament end temperatures above 50 °K, zero at this 
temperature, and negative below. The steady state temperature-current 
curve for the filament of a tube operating at liquid helium temperature 
represents an unstable equilibrium. These predictions were confirmed ex- 
perimentally with a 0.1 mm diameter, 2.5 cm long filament. A circuit ca- 
pable of producing a filament temperature above 4.2 °K to any desired tem- 
perature below 600 °K in less than 0.3 sec will be described. 


P.W.M. JACOBS (Imperial Coll. of Science and Techn. Dept. of Chem., 
London/England): Application of electron emission microscopy in chemi- 
sorption studies. 


Particular attention is being devoted, to relatively simple systems in 
which chemical reactions might be expected to occur. In the hydrogen- 
oxygen-water system, the adsorption of oxygen and hydrogen on tungsten 
has been studied. There is no evidence of water patterns when the mixed 
gases are desorbed, but this type of experiments is complicated by three 
factors: (1) oxygen tends to displace hydrogen from tungsten; (2) water pat- 
terns are quite similar to those of oxygen; (3) water is desorbed at tempe- 
ratures below those at which the synthetic reaction is expected to occur. A 
more satisfactory type of experiment is the attempted oxidation of a hydro- 
gen film or the reduction of an.oxygen film. The former did not yield posi- 
tive results because of the relative ease with which hydrogen is desorbed. Ex- 
periments designed to extend Müllers work on the reduction of oxygen films 
are in progress. The adsorption and desorption of water has revealed that 
some desorption occurs followed by decomposition resulting in an oxygen- 
ated surface. — In the investigation of the carbon-oxygen-carbon monoxide- 
carbon dioxide system, it has been shown that carbon films can be deposi- 
ted on tungsten from hydrocarbons admitted while the apparatus is baked. 
The adsorption of carbon monoxide and of carbon dioxide en tungsten has 
been studied; the former gives patterns similar to those ‘of, oxygen but 
those of carbon dioxide are quite different. When adsorptiön. is-garried out 
in the absence of an applied field, interesting results are obtained. ‚With 
hydrogen and oxygen, little change is observed and the slight differences 
are of degree only, but with carbon monoxide, a completely different pat- 
tern results. On applying the field to an emitter which has been exposed to 
carbon monoxide without an applied field, a rapid change-over to the pat- 
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terns obtained when an adsorption run is carried out entirely in the pre- 
sence of the field, is observed. 


E. HESS und M. DRECHSLER (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): 
Die Messung der Bedeckungsgrade von Aufdampfschichten im Feldelektro- 
nenmikroskop. (Vorgetr. von E. Heß) 


Ä Die Untersuchung von Adsorptionsschichten oder Aufdampfschichten er- 
fordert oft genauere Angaben über die Schichtdicken, d.h. über den Be- 
deckungsgrad. Zur Bestimmung von Bedeckungsgraden läßt sich in vielen 
Fällen eine von J. A. Becker entdeckte Erscheinung verwerten. Wird eine 
reine Metallfläche bedampft, so durchläuft die Elektronenaustrittsarbeit mit 
zunehmender Bedeckung für viele Substanzen ein Minimum. Da der Be- 
deckungsgrad minimaler Austrittsarbeit bisher nicht zuverlässig bekannt 
war, wurde er im Feldelektronenmikroskop an dem Beispiel Barium auf 
Wolfram unter Verwendung eines Ba-Atomstrahles bekannter Intensität 
gemessen. Die Intensität wurde durch quantitative Analyse eines dickeren 
Ba-Niederschlages ermittelt. Als Bedeckungsgrad minimaler Austrittsarbeit 
wurde erhalten Onmin = 0,64 # 0,08, wenn mit & =1 die Bedeckung mit einer 
monoatomaren dichtesten Kugelpackung bezeichnet wird. Die Kenntnis die- 
ses Bedeckungsgrades wurde dazu benutzt, um auf typischen Feldelek- 
tronenmikroskop-Aufnahmen die örtliche Verteilung des Bedeckungsgrades 
- quantitativ zu bestimmen. Solche Aufnahmen können nunmehr als Eich- 
aufnahmen verwendet werden, derart, daß ein visueller Vergleich eine 
schnelle quantitative Bestimmung von Bedeckungsgraden ermöglicht. 


A. KOMAR und G. TALANIN (Physico-Techn. Inst., Acad. of Sci., USSR, 
Leningrad): The formation of carbides on the surface of W and Mo single 
erystals. (Vorgetr. von A. Komar) 


The process of contamination of single Mo and W crystals by carbon 
from hydrocarbons was investigated with the field emission electron micro- 
scope. The appearance of patterns with a cubie symmetry corresponding to a 
cubic crystal with many well formed faces in connected with the surface ab- 
sorption of carbon by the decomposition of hydrocarbons. The appearance of 
patterns with a hexagonal symmetry is connected with the formation of 
carbides. The set of the angles between the normals to various dark spots 
belonging to crystal faces was determined. It was shown that the hexagonal 
patterns were due to the carbides Mo,C and W;C. The formation of the 
carbides MoC and WC was also observed; it begins at the regions of the 
Mo,C and W;C faces (0001). The surface of Mo and W crystals can be over- 
grown by the carbides Mo,C and MoC. 


Sitzung: Meßgeräte 
Vorsitz: R.W. Horne 


A. ENGEL, H. EVERDING und O. WOLFF (Wernerwerk f. Meßtechn. d. 
Siemens & Halske AG und Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber- 
Inst. d. MPG, Berlin): Meßgeräte zur Untersuchung der Schwankungen von 
Hochspannung und Linsenstrom beim Elektronenmikroskop. mit elektro- 
magnetischen Linsen. (Vorgetr. von O. Wolff) 

Beim Elektronenmikroskop mit magnetischen Linsen ist die Brechkraft 
der Elektronenlinsen bekanntlich von der Beschleunigungsspannung und von 
der Induktion im Luftspalt der Linse abhängig. Zur Messung der Schwan- 
kungen von Beschleunigungsspannung (AU) und des Linsenstromes (AI) wur- 
den entsprechende, schreibende Geräte entwickelt (Delta-U-Schreiber, 
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Delta-I-Schreiber), welche als technische Kompensatoren zu betrachten sind. 
Dem Spannungsabfall an einem Meßwiderstand oder an einem Teil dessel- 
ben wird eine hochkonstante Kompensationsspannung gegengeschaltet. Ihre 
Differenz wird nach geeigneter Verstärkung auf einem Tintenschreiber auf- 
gezeichnet. Der Meßplatz „Delta-U-Schreiber“ besteht aus einem Hochspan- 
nungs-Meßteiler mit 2000 Megohm Gesamtwiderstand und einem Anzeige- 
gerät, das die Kompensationsbatterien, den Meßverstärker, das Anzeige- 
instrument und den Schreiber enthält. Seine größte Empfindlichkeit beträgt 
1 cm Schreibausschlag für AU/U = 2:10%. Der Meßplatz „Delta-I-Schreiber“ 
besteht aus einem Widerstandssatz, der in einem doppelwandigen Metall- 
kasten eingebaut ist. Je nach Bedarf kann dieser Kasten mit Hilfe eines 
Umlauf-Thermostaten auf einer auf 0,2°C geregelten Temperatur gehalten 
werden. Die Kompensationsspannung wird einer sehr gut wärmeisolierten 
Nickel-Cadmium-Batterie entnommen. Die Differenz des Spannungsabfalls 
am Meßwiderstand, der in den Linsenstromkreis eingeschaltet wird, gegen 
die Kompensationsspannung wird über einen lichtelektrischen Verstärker 
auf einen Schreiber aufgezeichnet. Die höchste Empfindlichkeit beträgt 1 cm 
Schreibausschlag für AI/I = 2,5:10°. 


E. DENGEL, F. GRASENICK und E. JAKOPIC (Inst. f. Elektronen- 
mikroskopie d. Techn. Hochsch. Graz): Eine einfache Sonde zur Bestimmung 
von Elektronenstrahlintensitäten am Endbildschirm von Übermikroskopen. 
(Vorgetr. von E. Jakopic) 


Die zu beschreibende Sonde für Strahlintensitätsmessungen erfüllt For- 
derungen der elektronenmikroskopischen Praxis, wie einfache Bauart, Be- 
triebssicherheit und leichte Handhabung, große Empfindlichkeit und Aus- 
meßbarkeit kleinster Bereiche, in weitem Maße. Außerdem besteht günstige 
Einbaumöglichkeit bei den üblicherweise in Betrieb befindlichen Mikrosko- 
pen unmittelbar oder durch nur geringe Änderung, sowie Anwendbarkeit! 
der verschiedensten Meßprinzipien. Einige Anwendungen zur Beurteilung 
photographischer Schichten und als Belichtungsmesser zur Untersuchung 
dünner Schichten, z.B. Schichtdickenbestimmung u.a.m. wurden gezeigt, 
wie sie sich seit Jahren bei der Durchführung zahlreicher praktischer Arbei- 
ten in Graz bewährt haben. 


Sitzung: Stereoverfahren 


Vorsitz: R.W. Horne 


TH.F. ANDERSON (Johnson Found., Univ. of Penns., Philadelphia/USA): 
Stereoscopy and resolution in electron microscopy. 


Why do stereoscopic pairs show striking increases in resolution over the 
individual micrographs of which they are composed? Of course, stereoscopy 
increases information by permitting a three-dimensional reconstruction of 
the specimen to be made. Stereoscopic views also tell whether observed 
variations in image density are due to Bragg reflections in crystalline ma- 
terials or to differences in electron scattering power in amorphous materials. 
Also, with two separate exposures, imperfections in photographic materials 
tend to cancel out; and there is a two-fold gain in the numbers of electrons 
or photographic grains that contribute to the net image seen‘ An additional 
feature is perhaps more subtle but no less important: No matter how many 
exposures are made from a single point of view, the images of some’ objects 
in a threedimensional specimen are inevitably confused with those of other 
objects such as the supporting film. If, however, two exposures are made 
from different points of view, i.e., a stereoscopic pair, the previously super- 

% 


150 rl 


imposed images separate from each other. What would have caused confu- 
sion in a single exposure may now be ignored by the viewer of the stereo 
pair. By eliminating confusions like these, stereoscopy increases the yield 
of information and the effective resolution at all levels in the specimen. 


H. GROTHE, E. KNOBLING und G. SCHIMMEL (Batelle-Inst., Frank- 
furt/M.): Präparative Hilfsmittel zur quantitativen Auswertung von Stereo- 
Aufnahmen. (Vorgetr. von H. Grothe) 


In der angewandten Elektronenmikroskopie tritt sehr oft das Bedürfnis 
auf, Stereoaufnahmen von Oberflächen quantitativ auszuwerten. Wir haben 
uns bemüht, die Auswertung von Stereoaufnahmen durch Aufbringung von 
Eichsubstanzen zu vereinfachen. Dazu haben sich Polystyrolkügelchen als 
sehr brauchbar erwiesen. Allerdings muß die Präparation so durchgeführt 
werden, daß neben dem Oberflächenabdruck des Objekts zugleich ein Kohle- 
hüllenabdruck der Polystyrolkugeln entsteht. Der Kugeldurchmesser läßt 
sich in der üblichen Art über den Vergrößerungsmaßstab leicht bestimmen. 
Nun wird mit diesen Kugeln die Höhenskala eines einfachen Stereometers 
unter einem Betrachtungsgerät geeicht, indem die Höhenmarke einmal auf 
den höchsten und einmal auf den tiefsten Punkt der Kohlehüllen eingestellt 
wird. Ohne Kenntnis des Kippwinkels können danach Tiefenmessungen vor- 
genommen werden. Sofern der Durchmesser der Kugeln bekannt ist, fällt 
auch ein eventueller Vergrößerungsfehler heraus, desgleichen Fehler bei 
photographischen Nachvergrößerungen. Es wurden verschiedene Beispiele 
für dieses Verfahren gezeigt und verschiedene Präparationsverfahren be- 
schrieben. 


K. BOGEN, J.-G. HELMCKE und G. WEIMANN (Techn. Univ. Berlin, 
Leehrgebiet Biologie und Anthropologie und Inst. f. Photogrammetrie): Me- 
thoden und Ergebnisse von Ausmessungen elektronenmikroskopischer Ste- 
reoaufnahmen mit dem Elmigraph I (Vorgetr. von J.-G. Helmcke) 


Nach Angaben von Burckhardt und Helmcke wurde von Tillmanns das 
Ausmeßgerät für elektronenmikroskopische Stereoaufnahmen konstruiert 
und in einem Exemplar fertiggestellt (OPTIK 11: 201, 562, 1954; 12: 253, 417, 
1955). Das Meßsystem des Gerätes gestattet eine photogrammetrische Aus- 
wertung des Objektes nach Koordinaten, in Form einer Grundriß- oder einer 
Höhenlinienkartierung, sowie als Profilzeichnung oder als Militärperspek- 
tive. Diese Arbeitsmethoden konnten jetzt an unterschiedlichen Präpara- 
ten (Winkelmessungen an Kristallen, Höhenschichtlinien und Profilschnitte 
an organischen Strukturen, Punktmeßverfahren an räumlich unbestimmten 
Kunststoffstrukturen und Diatomeenschalen) überprüft und praktisch an- 
gewendet werden. Hierbei ergab sich eine höchste Meßgenauigkeit, so daß 
alle Informationen der elektronenmikroskopischen Aufnahmen ohne zusätz- 
liche Fehler angewendet werden können. Die Abhängigkeit der z-Werte 
von dem Konvergenzwinkel zwischen beiden Aufnahmen wurde bestätigt, 
woraus sich die Forderung nach einer Ablesegenauigkeit dieses Konvergenz- 
winkels während der Anfertigung der Aufnahmen für die künftige Kon- 
struktion von Stereopatronen ergibt. 


G. POHLMANN (Inst. f. Hygiene u. Mikrobiologie d. Univ. Würzburg): 
Ein einfaches Verfahren zur Auswertung elektronenmikroskopischer Stereo- 
aufnahmen. 

Es wurde über ein Verfahren berichtet, welches eine dreidimensionale 
Auswertung elektronenmikroskopischer Stereoaufnahmen gestattet. Die 
Stereoaufnahmen wurden mit einem Zeiss-Elektronenmikroskop EM 8 mit 
Hilfe eines einfachen Stereohalters angefertigt. Die stereoskopische Auswer- 
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tung und die zeichnerische Wiedergabe der Stereobilder wurde mit einem 
Stereokomparator (Stereopret der Firma Zeiss-Aerotopograph, München) 
vorgenommen, wodurch eine zwar genäherte, aber sehr einfache Auswer- 
tung möglich ist. Auf die theoretischen Grundlagen und den Verfahrensver- 
lauf wurde im einzelnen eingegangen. 


Sitzung: Objekteinrichtungen 
Vorsitz: L. Wegmann 


N. SASAKI, R. UEDA und N. ARAI (Dept. of Chem., Faculty of Sci., 
Kyoto Univ., Kyoto Japan): Specimen protecting shutter for the electron 
microscope. (Vorgetr. von N. Sasaki) 


The specimen under observation is inevitably more or less affected in 
shape, chemical composition, or crystal structure by the electron beam. 
In order to minimize the damage of the specimen and to know the extent 
of the damage it suffers during the usual process of taking a photograph, 
a simple mechanical device was attached by us to an electron microscope 
made by Akashi Seisakusho. On the electron-gun side of the specimen, and 
as close to it as possible, a shutter made of platinum plate is placed to 
protect the specimen from the electron beam. It can be shifted laterally 
from outside only in one direction perpendicular to its edge. It is adjusted 
so that the straight edge of the shutter is seen on one corner of the viewing 
screen. A part of the specimen is tnen moved from behind the shutter into 
the field and focusing is done by using a sufficiently strong electron beam. 
Then the electron beam is weakened and the exposure is made. For this, the 
neishbouring fresh part of the specimen is now brousht into the field and 
the exposure is made as Soon as possible. The effects of the electron irradia- 
tion on several inorganic and organic substances were examined. 


H. HASHIMOTO, M. WATANABE, K. HIJIYA und K. MIHAMA (Kyoto 
Techn. Univ., Kyoto und Japan Electron Optics Lab. Co., Ltd., Tokyo/Japan): 
Gas reaction with specimen. (Vorgetr. von K. Mihama) 


By using a special specimen chamber we can keep a constant gas flow 
in the specimen chamber of the electron microscope. The maximum gas 
pressure is 1 mm Hg until now. By adding a high temperature furnace, 
specimen changes can be observed continuously by electron microscopy and 
by electron diffraction. The construction and the results attained by this 
method will be reported. 


H.G. HEIDE (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 
MPG, Berlin-Dahlem): Bemerkungen zur Objektverschmutzung und ihrer 
Verhütung. 


Die Verschmutzungsgeschwindigkeit ist in verschiedenen Typen von 
Elektronenmikroskopen gleich groß, wenn man durch entsprechende Be- 
strahlungsbedingungen für gleiche, einheitliche Temperatur, des -Objektes 
sorgt. Dies zeigt, daß der Partialdruck der Verschmutzung erzeugenden 
Kohlenwasserstoffe in allen untersuchten Fällen praktisch gleich‘ war (Sätti- 
gungsdruck). Dieser Partialdruck sollte nach der Theorie vom Verschmut- 
zungsmechanismus und einer Abschätzung von Leisegang und Schott bei 
101° Torr liegen. Es läßt sich aber begründen, daß er in Wirklichkeit etwa 
wenige 10” Torr betragen muß. Die Diskrepanz läßt sich durch die Rolle des 
Sauerstoffs im Mikroskop erklären. — Es wird eine einfache Einrichtung 

v 


a 


152 


beschrieben, mit welcher im Elmiskop I in einer sehr dünnen Schicht am 
Präparat ein Luft- oder Gasdruck von einigen Torr aufrecht erhalten wer- 
den kann. Bei einem Luftdruck, der die Bildqualität noch nicht verschlech- 
tert, kann die Objektverschmutzung zum völligen Verschwinden gebracht 
werden. Abhängig von den Bestrahlungsbedingungen setzt bei höheren 
‘Drucken (ähnlich wie in der Kühlpatrone von Leisegang und Schott) ein 
Abbau von organischen Substanzen und C-Schichten ein. Der Abbau wird 
durch Sauerstoff bei gleichzeitigem Elektronenbombardement verursacht. 
Im allgemeinen \ en stets Verschmutzung und Abbau statt, und es stellt 
sich ein Gleichgewicht: ein. Für eine verschmutzungsfreie Mikroskopie mit 
organischen oder Kohlenstoffobjekten gibt es daher nur die Chance, sich 
durch Verringerung des Kohlenwasserstoff-Partialdruckes (z.B. Kühlpatro- 
ne) oder Erhöhung des Sauerstoff-Partialdruckes (Lufteinlaßpatrone) am 
Objekt auf einem schmalen Grat zwischen Verschmutzung und Abbau zu 
bewegen. Bei anorganischen Substanzen, die nicht abgebaut werden, ist die 
Vermeidung der Verschmutzung dagegen recht einfach. 


W.D. RIECKE (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 
MPG, Berlin-Dahlem): Ein Präparattisch mit universeller Bewegungsein- 
richtung. 


Wir haben einen Präparattisch für Beugungsuntersuchungen entwickelt, 
bei dem ein beliebig wählbarer Punkt des Präparates während der bei der 
Untersuchung notwendigen Dreh- und Neigungsbewegungen der Probe nicht 
aus dem Elektronenstrahl auswandert. Das wird dadurch erreicht, daß die 
Achsen, um die die Probe gedreht oder geneigt wird, durch den Auftreff- 
punkt des Elektronenstrahles gehen. Man kann mit der Probe folgende Be- 
wegungen ausführen: 1. Verschiebungen in drei aufeinander senkrechten 
Richtungen, um so die zu untersuchende Präparatstelle in den Elektronen- 
strahl zu bringen. 2. Drehung um eine Achse, die senkrecht auf dem Elek- 
tronenstrahl steht und um kleine Winkel geneigt werden kann. 3. Einstel- 
lung der Probenoberfläche oder einer bestimmten Netzebene senkrecht zur 
Drehachse. Die Probe liegt auf einem waagerechten Teller und braucht da- 
her nicht besonders befestigt zu werden. Sie wird während der Beugungs- 
untersuchungen mit einem Lichtmikroskop beobachtet und kann durch Elek- 
tronenbombardement auf über 1000 °C erhitzt werden, ohne daß ein merk- 
liches Störfeld auftritt. Die Beugungseinrichtung ist mit einem Ionenstrah- 
ler zur Zerstäubung der Präparatoberfläche und mit einem Entlader verse- 
hen. Sie läßt sich mit den Bauelementen einer elektronenoptischen Bank 
schnell zu einem leistungsfähigen Elektronenbeugungsgerät mit verschiede- 
nen, je nach den Anforderungen wechselnden Strahlengängen zusammen- 
stellen. 


M. WATANABE, I. OKAZAKI, G. HONJO und K. MIHAMA (Japan 
Electron Optics Lab. Co., Ltd. und Tokyo Inst. of Techn., Tokyo/Japan): Im- 
provements of the specimen cooling device for the electron microscope. 
(Vorgetr. von K. Mihama) 

The specimen cooling device for the electron microscope and its applica- 
tions have already been published by us. The advantages of this device 
are (1) to observe the frozen state of habitually liquid materials such as 
mercury, ice, etc., and (2) to eliminate specimen damages due to electron 
bombardment. For this purpose the temperature of the specimen should be 
as low as possible, and secondly the specimen holder must keep its position 
independent of thermal expansions. We have constructed a new cooling 
device to satisfy these requirements. We shall report on its construction and 
some applications. 
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I. OKAZAKI, M. WATANABE und K. MIHAMA (Japan Electron Optics 
Lab. Co., Ltd., Tokyo, Japan): Improvements of the high temperature fıur- 
nace. (Vorgetr. von K. Mihama) 


The high temperature furnace for the electron microscope on which we 
have reported at the London Conference (1954) has been used for several 
applications since then. As, however, the technique of producing thin films 
has been developed recently, it was required, that the use of the furnace 
might not introduce a limitation of the resolving power. The severest diffi- 
culty was involved in minimizing the specimen drift due to thermal expan- 
sion of the specimen holder. We have constructed a new furnace which is 
arranged symmetrically around the optical axis and we shall repord on its 
construction and some of its applications. 


M.J. WHELAN (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge, England): A high 
temperature stage for Elmiskop I. 


A high temperature stage for the Elmiskop I has been designed and con- 
structed. The instrument requires a new object carriage similar to the con- 
ventional one, but without the stereo-attachment. Except for stereoscopic 
work this carriage may be used for routine work also, thereby eliminating 
the necessity of changing object carriages frequently. The object holder is 
similar to the conventional one in external appearance, and is inserted 
throush the airlock in the usual manner. The holder contains a two pin 
socket which makes contact with a two pin plug inserted through the höle 
normally occupied by the stereo-drive. The two pin plug can be withdrawn 
and the object holder removed while the instrument is under hish vacuum. 
The specimen is mounted on a stainless steel mesh heated by direct cur- 
rent. Temperatures in the range 800 to 1000 °C are obtained by this method. 
Some examples of effects observed in heated aluminium and nickel foils 
will be described. 


Sitzung: Aufdampfschichten 
VOrstzere Je Drillat 


W. WILKENS (Inst. f. angew. Physik, Univ. Hamburg): Wachstum von 
Alkalihalogeniden bei Bekeimung. 

Alkalihalogenide, in dünner Schicht auf Alkalihalogenidspaltflächen auf- 
gedampft, bilden im allgemeinen Schichten mit relativ glatten Oberflächen, 
wie elektronenmikroskopische Aufnahmen zeigen. Werden die Spaltflächen 
vor dem Aufdampfen bekeimt, so kommt es zu einem Wachstum in einzel- 
nen Kristalliten (D. Sönksen, Z. NATURFORSCH. Illa, 8, 1956). Es werden 
eingehendere Untersuchungen über diese Erscheinung mitgeteilt. Versuche 
mit LiF als Keimsubstanz zeigen, daß der Aufdampfseschwindiskeit der 
Keimsubstanz eine wesentliche Bedeutung zukommt. 


C. SELLA, P. CONJEAUD und J.J. TRILLAT (Centre National de la Re- 
cherche Scient. Bellevue (S.&O.), France): Etude par microscopie elec- 
tronique de la structure superficielle de certaines faces cristallines. (Vor- 
getr. von P. Conjeaud) ERS 

Des films ultra minces d’or ont &t& vaporises sous vide A des vitesses 
variables et condense6s sur des faces de clivage d’halogenures alcälins chauf- 
fes. L’etude par microscopie et diffraction @lectroniques montre que (1) les 
depöts sont orientes Epitaxialement par rapport au support, la forme "des 
grains &tant en relation avec l’orientation; (2) les microcristaux se fixent et 
se developpent selectivement sur les gradins, dislocations et defauts de la 
surface a l’Echelle atomique. On peut ainsi mettre en &vidence des d&tails 
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par les me&thodes classiques d’observation de la microscopie &elec- 
ronique 


G.A. BASSETT (Tube Investments Res. Lab., Hinxton, Essex/Englanäd): 
Nucleation of evaporated metal layers on single erystal substrates. 

«. Stages in the growth by vacuum evaporation of metal films on single 
er substrates have been followed using electron microscopy and dif- 
fraction. Moire patterns have been used to study the relative orientation 
and growth of the first formed island nuclei and the manner in which they 
join up to form a coherent oriented single crystal film. Some evidence has 
been obtained concerning the origin of the dislocations observed in the con- 
tinuous film. On certain ionic crystals it has been found that gold nucleates 
preferentially along step edges. Slip and cleavage steps down to atomic di- 
mensions can be revealed by this decoration process. 


L. REIMER (Physik. Inst., Univ. Münster/Westf.): Elektronenoptische Un- 
tersuchung zur Kristallisation von dünnen Au dam) ANchien aus halb- 
leitenden Verbindungen. 

Mehrere halbleitende Verbindungen, bei denen in Aufdampfschichten 
Photoleitung beobachtet wurde, sind mit Elektronenbeugung und -Mikro- 
skopie hinsichtlich ihrer Kristallisationsfähigkeit und stöchiometrischen Zu- 
sammensetzung in Form von dünnen Aufdampfschichten (etwa 20 ugr/cm?) 
auf Kohlefolie als Unterlage untersucht worden. Die Temperatur der Un- 
terlage während der Bedampfung wurde von 20° bis 400 °C verändert. Ver- 
bindungen mit höheren Schmelzpunkten zeigen erst bei höheren Aufdampf- 
temperaturen gut erkennbare Kristallite und sind kalt aufgedampft zum 
Teil amorph oder feinstkristallin (diffuse Beugungsringe). Mit Elektronen- 
beugung in Durchstrahlung unter 45° zur Schichtnormalen zeigen viele 
Schichten vornehmlich bei höheren Aufdampftemperaturen Fasertextur. Ein 
Vergleich mit Oberflächenabdrücken dickerer Schichten (>1u) zeigt, daß 
man aus den Durchstrahlungsversuchen dünnerer Schichten durchaus auf 
die Kristallisationsfähigkeit der dicken Schichten schließen kann, wenn auch 
natürlich die Kristallitgrößen in den dickeren Schichten bei gleicher Auf- 
Gdampftemperatur größer ausfallen. 


A. COSSLETT und V.E. COSSLETT (Cavendish Lab., Univ. of Cam- 
bridge/England): The structure of evaporated carbon films. 

Evaporated films of carbon have been studied by electron diffraction and 
microscopy. In general they consist largely of a mass of very small graphite 
erystallites, about 5—10 Ä in width and one layer thick, in random orienta- 
tion. Larger graphite flakes occur, however, up to lu in width. Small 
amounts of foreign substances are also found. The variations in optical pro- 
perties which occur between films prepared in what appear to be identical 
conditions, and also between the results of one author and another, may be 
due to a number of possible causes, the most important of which will be 
discussed. 


K.-J. HANSSEN (Physik.-Techn. Bundesanstalt, Braunschweig): Unter- 
suchungen über spontane Bedeckungen auf Aufdampfschichten. 

In früheren Untersuchungen wurde festgestellt, daß Metallaufdampf- 
schichten, die unmittelbar im Anschluß an ihre Herstellung im gleichen Va- 
kuumgefäß durch Tempern sublimiert wurden, schlangenhautartige Rück- 
stände hinterließen. Es wurde vermutet, daß es sich hierbei um die Reste 
von spontan sich auf den Oberflächen der Schicht (zum Teil durch Adsorp- 
tion) bildenden Bedeckungen handelt. Es wurde nunmehr über neue Unter- 
suchungen berichtet, die den Ursprung und die Entstehungsbedingungen 
dieser Rückstände aufklären sollen. 
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Sitzung: Elektrolytische Schichten 
Vorsitz? J. J. Trillat 


M. AUST und L. REIMER (Physik. Inst., Univ. Münster/Westf.): Ober- 
flächenabdrücke von elektrolytisch niedergeschlagenen Kupfer- und Silber- 
schichten mit eingebauten organischen Fremdstoffen. (Vorgetr. von M. Aust) 

Es werden Platin-Kohle-Abdrücke von Kupfer- und Silberschichten ge- 
zeigt, die aus angesäuerter m-CuSO,- bzw. 0,2 m-AgNO,-Löung abgeschie- 
den wurden, wobei den Bädern verschiedene organische Beimengungen (Zi- 
trat, Tartrat, Glycocoll u.a.) in den Konzentrationen 0,01 bis 0,05 m zugesetzt 
waren (Anlehnung an eine Arbeit von Raub, Z. METALLKD. 39, 33, 1948). 
Mit Abdrücken aus elektrolytisch niedergeschlagenen Nickelschichten (50 pis 
100 Ä), die orientiert auf Kupfer aufwachsen, lassen sich Aussagen über die 
Veränderung der Kristallitgröße mit wachsender Konzentration der Verun- 
reinigungen erhalten. Am Beispiel einer Versuchsreihe wird der Einfluß 
einer nachträglichen Temperung der Schichten auf die Oberflächenstruktur 
gezeigt (Porenbildung beim Zerfall der eingebauten Verunreinigungen, Ein- 
ebnung der Oberfläche bei höheren Temperaturen). | 


E. FUCHS, A. POLITYCKI und H. PFISTERER (Werkstoff-Hauptlab., 
Siemens & Halske AG, Karlsruhe): Zum Aufbau dünner Nickelschichten. 
(Vorgetr. von E. F'uchs) | 

Für die Teilchengrößenbestimmung und Teilchenverteilung kristalliner 
Substanzen bei Gemischen und Konglomeraten in übermikroskopisch klei- 
nen Bereichen eignet sich die Abbildung des interessierenden Objektbereichs 
im Dunkelfeld mit definierten Beugungsreflexen. Aus den im Dunkelfeld 
hell erscheinenden Flecken kann in günstigen Fällen direkt auf die Teilchen- 
größe und Teilchenverteilung des Objektanteils geschlossen werden, dessen 
Beugunssreflex für die betreffende Dunkelfeldabbildung benutzt wurde. 
Dieses Verfahren wurde angewandt für die Untersuchung des Aufbaues 
dünnster Nickelfilme (bis 20 Ä Dicke), die auf einer Kupferunterlage elektro- 
lytisch abgeschieden worden waren. Es zeigte sich, daß diese Filme nach | 
Abtrennung von der Unterlage in einem Chromsäure-Schwefelsäure-Bad 
einen gewissen Anteil von Nickeloxyd besitzen. Die Teilchengröße der 
Oxydpartikel beträgt 10... 20 Ä. Die Nickelteilchen haben dagegen eine 
Größe von 50 Ä. Mit dicker werdender Schicht nimmt ihre Zahl zu. Aus 
diesen Ergebnissen wurde ein Modell für den Aufbau dünner, elektrolytisch 
erzeugter Nickelschichten angegeben. 


Sitzung: Staube, Rauche und andere disperse Systeme | 
Vorsitz: H.-W. Kohlschütter 


H.-W. SCHLIPKÖTER, H. STEIGER, H.-F. ESSER und E.-G. BECK. 
(Inst. f. Hygiene u. Mikrobiol. d. Med. Akad., Düsseldorf und Steinkohlen- 
bergbau A.-G. Hannover-Hannibal, Bochum-Hordel):  Elektronenoptische 
Untersuchungen von Schwebestaub in Grubengebäuden. „. = 

Auf vorhandene Möglichkeiten und Schwierigkeiten: der Probennah- 
men von Schwebestaub zur elektronenoptischen Untersuchung wird hin- 
gewiesen. Es werden die Nachteile der Konimeter-Methode an Hand, vorlie- 
gender Untersuchungsergebnisse beleuchtet. Außer dem von Walkenhorst 
verwendeten Thermalpräzipitator sowie der Zentrifugiermethode wird vor 
allem auf Messungen mit Membranfiltern hingewiesen. Nach chemischer 
Auflösung der Filter und einer gleichzeitigen Übertragung des abgeschiede- 
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nen Staubes auf befilmte Kupfernetze ist eine elektronenoptische Untersu- 
chung möglich. Über diese Methode (Modifikation der Membranfilterauf- 
lösung nach Fraser) und bisher erzielte Ergebnisse wurde berichtet. 


J. CARTWRIGHT und G. NAGELSCHMIDT (Safety in Mines Research 
 Establishment, Sheffield, England): The electron microscope study of air- 
borne coal and rock dusts. (Vorgetr. von J. Cartwright) 

The size distributions and concentrations of airborne dusts of wide size 
range have been measured by the combined use of electron and optical 
microscopy. Large variations were found in the concentration of ultra-fine 
particles in coal mine dusts; this is believed to be due to the varying 
amounts of air pollution in the samples and to differences in the proportions 
of fine particles caused by aggregation effects either before or during 
sampling. Samples were studied from rock drilling, from shotfiring in stone 
and coal, and from pneumatic stowing. The proportion of fine particles 
varied with the total mass concentration of the airborne dusts. Differentiation 
of some dust components was made in the electron microscope by deter- 
mining the combustion temperatures of particles in samples collected on 
heat-stable membranes. 


J.J. TRILLAT, L. TERTIAN und K. MIHAMA (Centre National de la Re- 
cherche Scientifique, Bellevue (S&O), France): Etude, par diffraction et 
microscopie Electroniques, de la fumee du tabac. (Vorgetr. von J.J. Trillat) 

La combinaison de la microscopie et de la diffraction @lectroniques per- 
met de tirer quelques renseignements sur la constitution et la morphologie 
de la fume&e du tabac. Tout d’abord, la presence dans la fum&e d’hydro- 
carbures paraffiniques satures (paraffines) est mise en &vidence d’une facon 
indiscutable par diffraction Electronique; ces r&sultats sont completes par 
l’examen par diffraction des Rayons X des paraffines isolees du tabac et 
separ&es par chromatographie. L’effet de filtration par le tabac lui-m&me 
est confirm& en ce qui concerne ces compos6s. La mircroscopie electronique 
permet de d£finir la structure des particules contenues dans la fumee de 
tabac, qui se pr&esentent sous la forme de gouttelettes aplaties; elle fournit 
des renseignements sur la taille de ces particules, et montre l’existence dans 
celles-ci de constituants peu ou pas volatils. Ces r&sultats encore provisoires 
seront completes en employant en plus la microdiffraction, susceptible de 
determiner la nature de ces constituants, ainsi que de nouvelles techniquss 
etudiees actuellement. 


K.D. HATHIRAM und K.S. KORGAONKAR (Indian Cancer Reseaich 
Centre, Bombay, India): Electron microscopy of Bidi and cigarette smoke. 
(Vorgetr. von K.D. Hathiram) 

In India the incidence of oral cancer is found to be much higher than 
that of lung cancer which is more common in the Western countries. This 
question is being studied from various aspects. A relation has been sought 
between the habit of chewing tobacco (or betel leaves) and the incidence of 
oral cancer in this country. In India smoking of Bidis (made locally by 
rolling crude tobacco in the leaf of Hollarhena antidysenterica or Diospyros 
emeryopteris) is much more common than cigarrette or cigar smoking. No 
detailed laboratory investigations however have yed been carried out on 
Bidi smoke vis-a-vis oral cancer. — Studies have been started in this 
laboratory on the biophysical aspects of this problem. This paper presents 
a comparative study of smoke particles from Bidi and cigarette observed in 
the electron microscope. Observations on smoke from Bidi leaves and 
cigarette papers are also included. Factors such as differences in size, shape 
and distribution of particles are discussed. 


157 


J.F. GOODMAN (Thomas Hedley & Co. Ltd., Newcastle-upon-Tyne, Eng- 
land): An investigation of a micellar solution by electron microscopy. 


Detergent molecules aggregate in aqueous solution to form micelles, 
because the free energy of the system is reduced when the hydrocarbon 
portion of the molecule aggregates, leaving the polar group in the water 
phase. Freezedried specimens of a micellar solution of a non-ionic detergent 
have been investigated in an attempt to obtain information concerning the 
size and shape of micelles. Preliminary results indicate that in dilute solution 
they are approximately spherical. 


R. HOSEMANN und F. MOTZKUS (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin- 
Dahlem): Polydispersität kolloider Systeme. (Vorgetr. von F. Motzkus) 


Die Röntgenkleinwinkelstreuung verschiedener kolloider Systeme wurde 
nach einer von Hosemann und Joerchel gegebenen Theorie analysiert. Die 
gefundenen Teilchengrößen und ihre Häufigkeitsverteilung stimmen gut mit 
den Ergebnissen aus Auszählungen von elektronenmikroskopischen Aufnah- 
men von A.M. D’Ans überein und lehren darüber hinaus, daß die Röntgen- 
kleinwinkelanalyse noch gewisse Informationen über die Struktur zu geben 
vermag, die elektronenmikroskopisch nicht so leicht zu erhalten sind. 


SAMSTAG, DER 13. SEPTEMBER 1958 


Vormittag 
Sitzung: Feld- und Glühkathoden gemeinsam mit Symposion Feldemission 


Vorsitz: M. v. Ardenne und I. A. Trolan 


..Y. SAKAKI und S. MARUSE (Elektrotechn. Inst. d. Univ., Nagoya, Japan): 
Über die Arbeitsweise und die elektronenoptischen Eigenschaften der Spit- 
zenkathode. (Vorgetr. von Y. Sakaki) 


Nach einer Erörterung der Bedingungen für eine erfolgreiche Verwen- 
dung der Spitzenkathode wurden ihre Herstellung und insbesondere einige 
Verbesserungen gegenüber der Technik von Sakaki und Möllenstedt (OPTIK 
13, 193, 1956) beschrieben. Durch letztere ist es gelungen, mit der Spitzen- 
kathode eine Elektronenquelle zu schaffen, die einen mehr als zwei Zehner- 
potenzen höheren Richtstrahlwert als die übliche Glühkathode bei gleicher 
Temperatur hat. Aus experimentell gewonnenen Daten schließen die Auto- 
ren, daß die Elektronenemission der Spitzenkathode wesentlich durch den 
Schottkyeffekt bestimmt wurde. Ihre Vor- und Nachteile als Elektronen- 
strahlquelle für Elektronenmikroskope wurden abschließend diskutiert. 


M. DRECHSLER, V.E. COSSLETT und W.C. NIXON (Fritz-Haber-Inst. 
d. MPG Berlin-Dahlem und Cavendish Lab., Univ. of Cambridge, England): 
The point cathode as an electron source. (Vorgetr. von V.E. Cosslett) 


The point cathode has hitherto been little used in electron guns, because 
of lack of constancy of emission and inadequate life time. The \causes .of 
these shortcomings are analysed, and it is established that the main cause 
lies in a roughening of the surface of the metal tip produced by the high 
electric field. Three special types of cathode are described which allow 
trouble free operation, and the necessary conditions are given of tempera- 
ture, surface field strength, anode voltage, tip radius, electron beam cur- 
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rent and vacuum. Electron optical considerations and some exploratory ex- 
periments both show that a point cathode can be satisfactorily operated in 
continuous temperature-field (T-F)-emission if a Wehnelt electrode is provi- 
ded. An expression is obtained for the resolving power of the field emission 
mieroscope, in terms of the radius of a theoretically defined virtual cathode. 
The conditions for maximum focused electron current are discussed, in the 
light of the limitations imposed on aperture by the spherical aberration of 
electron lenses. In typical experimental conditions it is found that the point 
cathode would give a higher focused current than the thermionic hairpin 
filament in focal spots of diameter below 0.12 u; for larger spots the hairpin 
filament hat the advantage. 


W.P. DYKE und J. A. TROLAN (Linfield Res. Inst., McMinnville, Oreson/ 
USA): Recent progress in field emission at high current densities. (Vorgetr. 
von J. A. Trolan) 


A survey is presented of recent studies of high current density field emis- 
sion and (T-F)-emission. These include a test of the theory at current densi- 
ties up to 10° Amp/cm?, calculation and measurement of space charge effects 
in tne emission, a study of resistive heating and vacuum arc initiation, the 
development of (T-F)-emission and a related study of the geometrical stabi- 
lity of the heated emitter. A study is also presented of life and stability of 
cold and heated field cathodes under various conditions, and methods for 
improving life and stability to as high a degree as required, as well as use- 
ful practical applications are described. 


H. BOERSCH und G. BORN (I. Physik. Inst. d. Techn, Univ., Berlin): 
Bestimmung des Richtstrahlwertes von Elektronenstrahlern. (Vorgetr. von 
G. Born) 

Es wurden die maximalen Richtstrahlwerte verschiedener Elektronen- 
strahler nach einer von E. Ruska angegebenen Methode untersucht, die in 
gewisser Hinsicht noch verbessert werden konnte. Die experimentell ge- 
wonnenen Werte wurden mit den theoretisch möglichen verglichen. 


Sitzung: Strahlerzeugung und Strahlanalyse 
Vorsitz: T. Mulvey 


H.D. BECKEY (Inst. f. Phys. Chemie d. Univ. Bonn): Massenspektrometri- 
sche Untersuchungen chemischer Reaktionen mit Hilfe einer Feldemissions- 
ionenquelle. 

Eine Feldemissionsionenquelle wurde entwickelt, bei der das an einer Wolf- 
ramspitze entstehende, divergierende Ionenbündel durch ein elektrostatisches 
Linsensystem auf den Eintrittsspalt eines Massenspektrometers fokussiert 
wird. — Feldemissionsionenquellen eignen sich gut zur Untersuchung von As- 
soziationsreaktionen, da die schwach gebundenen van-der-Waals-Moleküle 
nicht wie in Elektronenstossionenquellen durch die Stöße ionisierender Elek- 
tronen dissoziiert werden. Einige bei der Chemisorption von Alkoholen an 
Wolfram entstehende Radikale wurden nachgewiesen. — Die durch Disso- 
ziation organischer Moleküle gebildeten kurzlebigen Zwischenprodukte pho- 
tochemischer Reaktionen, die durch Einstrahlung von UV-Licht in die 
Ionenquelle entstehen, konnten in einigen Fällen nachgewiesen werden. Die 
Vorzüge der Feldemissionsionenquelle bei derartigen Untersuchungen ge- 
genüber der Elektronenstoßionenquelle wurden diskutiert. 
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F. LENZ (Techn. Hochsch. Aachen): Der Boersch-Effekt und seine theore- 
tische Deutung. 


Die zuerst von Boersch beschriebene Verbreiterung des Energiespektrums 
eines Elektronenstrahlbündels beim Durchgang durch Bereiche hoher Strom- 
dichte kann durch die unelastische Streuung beim Durchgang durch das 
dortige Elektronen-Plasma gedeutet werden. Die Größenordnung der expe- 
rimentell beobachteten Änderungen der Energieverteilung stimmt mit dem 
Ergebnis einer quantitativen theoretischen Abschätzung befriedigend über- 
ein. 


L. JACOB (Natural Philosophy Dept., Royal College of Science and Tech- 
nology, Glasgow, Scotland): Potential well modulation of electron beams. 


The potential well modulator, unlike the conventional type, produces no 
effect on the emitting area. It consists of two separated potential bounda- 
ries producing steep-sided hills in their vicinity, and contains a field-free 
space over a substantial fraction of their separation. Modulations slopes of 
100 uA/V and efficiencies of 90% are obtained, but these do not necessarily 
correspond with best focussed spots. A study was made of „wells“, both 
single and „in series“, using tank and vacuum units. It was possible to 
obtain focussed distributions free from „tail“ and halo. The latter can be 
removed in any of three ways, (1) use of small incident angle, (2) suppres- 
sor electrode to prevent secondary emission, (3) placing the outer boundary 
at a high potential. Quite apart from the advantage of a lower modulation 
range, the system provides a Lloodlit soucre in a fixed position; this does 
not vary with the modulation of the beam. 


M. HAHN (Inst. f. Elektronenmikroskopie an d. Medizin. Akad., Düssel- 
dorf): Versuche an einer Gasentladungskathode. 


Eine Gasentladungskathode nach Induni für 60 kV wurde so gebaut, daß 
Luft durch die Strahlaustrittsblende (Strahlblende) eintrat und am Entla- 
dungsraum abgepumpt wurde. Diese Bauweise erlaubte, bei Verwendung 
entsprechend kleiner Strahlblenden erhebliche Druckdifferenzen zwischen 
dem Raum vor und hinter der Strahlblende zu erzeugen. Für den gesam- 
ten untersuchten Bereich von Strahlblendendurchmessern zwischen 12 mm 
und 20 u arbeitete die Kathode einwandfrei, wobei der zur Zündung not- 
wendige Druck vor der Blende ungefähr umgekehrt proportional deren 
Bohrungsfläche war und bei 20 u Durchmesser ca. 760 Torr betrug. Der 
Elektronenstrahl konnte damit also in atmosphärische Luft austreten. Zu- 
dem gestattete die neue Bauweise während des Betriebes einen Einblick in 
den Entladungsraum. Zu dieser Kathode wurden Qualitäts- und Betriebs- 
daten mitgeteilt, sowie Bilder des Entladungsvorgsanges und der Elektronen- 
streukugel in atmosphärischer Luft gezeigt. 


Sitzung: Aufdampfen, Beschatten 


Vorsitz: R.W.G. Wyckoff 


Sn 
“ 


CH.J. CALBICK (Bell Telephone Labs. Inc, Murray Hill New Jersey/ 
USA): Energy of particles ejected during evaporation of carbon. ü 

Motion pictures at 300 frames per sec of particles ejected during evapo- 
ration of carbon show that each trajectory is always depicted on a single 
frame. The complete trajectory, of several cm length, therefore is traversed 
in less than 1/600 sec. Velocities of ejection thus exceed 1000 cm/sec. As 


a 
160 


reported at the Madison meeting (J. APPL. PHYS. 27, 1389, 1956), the fact 
that a particle is visible sets a lower limit to its size. Extension of those 
calculations indicates that the particles must have energies exceeding 
10” erg. Frequently several trajectories appear on a single frame, and 
sometimes others appear on adjacent or very nearby frames. Long stretches 
of film, however, show no trajectories at all. Since the energy cannot be 
accounted for thermally or electrically, it is believed that the particles are 
ejected by the explosive release of a pocket of residual gas. 


A.C. VAN DORSTEN (Philips Res. Labs., Eindhoven): Methods for the 
preparation and electron microscopial observation of dispersed colloidal 
heavy metal particles. 


Certain observations made by I. Langmuir as long ago as 1924 on the 
behaviour of a gas discharge in pure argon under the presence of small 
amounts of sputtered tungsten, and his explanation of the visible pheno- 
mena by assuming the presence of submicroscopical tungsten aggregates, 
were confirmed by electron microscopical methods. The experimental pa- 
rameters leave considerable room for the control of particle size and degree 
of dispersion. A comparison is made with other methods of obtaining par- 
ticles of colloidal sizes. 


F. GRASENICK und O. REITER (Inst. f. Elektronenmikroskopie d. Techn. 
Hochschule Graz): Beschreibung einer Apparatur zur Herstellung dünner 
Schichten aus Gasentladungen bei Drucken von kleiner als 107 Torr und 
tiefen Temperaturen. (Vorgetr. von F. Grasenick) 


Die besonderen Möglichkeiten, die mit der von H. König inaugurierten 
Methode der Schichtabscheidung aus Kohlenwasserstoffen erzielbar sind, 
werden in der elektronenmikroskopischen Präparationstechnik zu wenig 
beachtet. Besonders gilt das, wenn die Entladung bei tiefen Drucken erfolgt 
(vgl. R. Haefer, Londoner Tagung 1954). Der Anwendungsbereich kann nun 
neuerlich erweitert und die Qualität der Schichten verbessert werden, wenn 
die Temperatur des Auffängers und der Umgebung von —200 ° bis +400 °C 
seregelt und gemessen werden kann. Die dann erhaltenen Schichten sind 
verschiedentlich den durch Aufdampfen gewonnenen überlegen. Ähnliches 
gilt nach Versuchen von O. Reiter und R. Ziegelbecker für Schichten, die 
aus Hochfrequenzentladungen abgeschieden werden, da auch hier der Druck 
(10* Torr) günstig gewählt werden kann. Diese Arbeiten wurden in den 
letzten Jahren besonders unterstützt und gefördert durch Herrn Prof. Th. 
G. F. Schoon (Indonesian Foundation for Rubber Research and Develop- 
ment, Bogor). Versuche und verschiedene Apparateentwicklungen wurden 
von G. Sorge und R. Ziegelbecker durchgeführt. 


S. GESSNER, F. GRASENICK, H. HORN und O. REITER (Inst. f. Elek- 
tronenmikroskopie d. Techn. Hochschule und Werkstätte für Feinmechanik 
und Apparate-Bau, Graz): Methodik der elektromikroskopischen Untersu- 
chung temperaturempfindlicher Präparate. (Vorgetr. von F. Grasenick) 


In den letzten Jahren ist eine leicht zu handhabende, verhältnismäßig ein- 
fache Apparatur entwickelt worden, die bei großer Betriebssicherheit eine 
äußerst vielseitige Anwendung ermöglicht: Sie erlaubt die Vorbereitung von 
Präparaten, wie Schrägbedampfungen, Umhüllungen durch direktes Auf- 
dampfen oder durch Schichtabscheidung aus der Gasphase, Dünnschnitte 
nach einem Spezialverfahren bei tiefen Temperaturen, Verkohlen von Ultra- 
mikrotomschnitten oder anderen organischen Präparaten unter definierten 
Bedingungen und somit Stabilisierung, und anderes. Die Einrichtung ist für 
die Herstellung und das Studium dünner Schichten allgemein anwendbar, 


161 


“ 


und mit ihr können sehr genaue Ergebnisse erzielt werden. Unerläßlich ist 
sie für temperaturempfindliche Präparate, da deren Temperaturen zwischen 
+100°C geregelt werden können, ferner für durch plötzliche Abkühlung 
stabilisierte Vorgänge oder biologische Präparate, die nach sofortigem Ein- 
bringen in flüssigen Stickstoff bei tiefen Temperaturen weiter verarbeitet 
werden können. — Die Aufdampfvorrichtung vermeidet praktisch jede 
Strahlungsbelastung des Objekts und jede Druckverschlechterung; es wird 
ein Arbeitsvakuum von 10* bis 10° Torr (bei zusätzlicher Ionenpumpe noch 
eine Größenordnung besser) erreicht, besonders auch bei „Kalter Verdamp- - 
fung“. 


D.E. BRADLEY (A. E. I. Res. Lab., Aldermaston, Berks./England): Anew 
approach to the problem of high resolution shadowcasting: the simultaneous 
evaporation of platinum and carbon. 


The paper describes a simple technique for the simultaneous evaporation 
of platinum and carbon. The resulting deposit is studied by electron diffrac- 
tion and dark field electron microscopy, and its value for high resolution 
shadowcasting is indicated. Applications, illustrating the sharpness of the 
shadows obtained and the potential resolution, are included. 


A. OBERLIN und C. TCHOUBAR (Lab. de Mineralogie, Facult& des 
Sciences de Paris): Technique d’ombrage au carbone untilisee en micro- 
scopie electronique. (Vorgetr. von C. Tchoubar) 


Une nouvelle technique d’ombrage utilisee en microscopie &Electronique a 
ete mise au point: Un film d’ombrage devant avoir une granulation mini- 
mum, il fallait que le material employ& a l’&vaporation ait une tendance 
presque nulle a la recristallisation. Tous les me&taux &tant inutilisables de ce 
fait, le material d’ombrage choisi a Et& le carbone car il est pratiquement 
amorphe et sans texture. Une &tude comparative entre certains metaux 
(cuivre, chrome) et le carbone a &t£& faite d’une part en diffraction &leytro- 
nique et d’autre part en microscopie &lectronique. — Des preparations min- 
ces de kaolinite, ombre&es au carbone montrent des details jusqu’a 10 Ä avec 
un contraste suffisant. 


Sitzung: Abdruckverfahren 
Vorsitz! D.E. Bradley 


E. BAUER, B. FRITZ und E. KINDER (II. Physik. Inst. d. Univ. Mün- 
chen): Ergebnisse bei Versuchen zur Herstellung strukturarmer Abdrucke. 
(Vorgetr. von B. Fritz) 


Bei der Untersuchung von LiF, dessen kleinste Wachstumsstufen interes- 
sieren, wurden 3 Arten von Abdrucken verglichen, die im wesentlichen er- 
halten wurden: (1) durch Platinkathodenzerstäubung in Arson unter Kohlen- 
wasserstoffzusatz, (2) durch Platinschrägbedampfung mit folgender Lack- 
oder Kohlestabilisierung, (3) als Kohleschichten aus der Glimmentladung 
oder durch Aufdampfen im Hochvakuum. Der Einfluß definierter Kohlen- 
wasserstoffzusätze auf Korngröße und Platingehalt der Schichten (1) wurde 
durch Beugungsuntersuchungen in Verbindung mit Temperversuchen ver- 
folgt. Kontrast und Eigenstruktur der nach (1), (2) und (3) erhaltenen Schich- 
ten wurden verglichen. Kohlenstoff als Schichtbestandteil läßt Ecken und 


Kanten stets abgerundet erscheinen. 
% 
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J.F. NANKIVELL (Aeronautical Res. Labs., Melbourne): The rigidity of 
carbon replicas in relation to surface topography. 


The measurement of surface topography by the use of replicas relies in- 
trinsically upon a sufficiently accurate reproduction in the replica of the 
contours of the original surface. It has been found that in carbon replicas 
“ of normal thickness (= 100 Ä), pronounced flattening out occurs, due, it is 
believed, to small distorting forces operative during preparation. The error 
involved can be considerable for relative elevations „ 100 Ä and upwards. 
Electron stereoscopie measurements are being made of the same surface 
features reproduced in replicas of increasing thickness, to determine the 
effect of film thickness in relation to accurate replication of different types 
of surface contours. The investigation is still in progress and the errors 
observed depend upon the particular type of surface feature. In general 
thicker films show improving fidelity, but even thick replicas ( 800 Ä) 
exhibit some deviation from true reproduction. 


A. CAMUNAS (Inst. Nacional de Tecnica Aeronäutica, Madrid): Eine 
Technik der Replica-Herstellung von Kohlestoffstählen durch unmittelbare 
Verdampfung von Kohle und ihre Eignung für das Studium der Martensit- 
Zersetzung. 


With Formvar replicas image resolutions of 200 Ä are obtained. Thanks 
to the new technique involving indirect coal replicas and an intermediate 
Formvar replica, the resolution of particles of only 50 Ä of average dia- 
meter can be obtained. The tests conducted on the technique now proposed, 
in which there is no intermediate plastic, show that this direct technique, 
with subsequent corrosion of the sample, considerably improves the resolu- 
tion power. In the study of martensitic decomposition in carbon steels 
aquenched and annealed at various temperatures, the resolution power of 
the electrostatic electron microscope is reached. 


A. FUKAMI (Ense. Res. Inst., Dept. of Eng., Univ. of Tokyo): On a high 
resolution pre-shadowed carbon replica method and its direct stripping 
technique. 


With the purpose to improve the resolution, the component elements of 
the replica were divided into a pre-shadowing film and a backing film. As 
to the preshadowing film, vacuum evaporated platinum-palladium alloy 
was employed, in view of a theoretical calculation of the difference in film 
thickness causing the lowest discernible contrast, and of the results of com- 
paring the granularity of various kinds of vacuum evaporated films. For 
improving the resolution the shadowing effect was highly utilized and the 
pre-shadowing film was made as thin as the demand for contrast permitted 
it. As to the backing film, ascertainment was made by theoretical conside- 
ration that it did not impair the contrast of the electron image of the speci- 
men which is mainly determined by the pres-shadowing film. Actually an 
evaporated carbon film of about 100 Ä was used. The resolution of the new 
atomic replica was experimentally measured. A resolved distance of 30 Ä 
was obtained by measuring the minimum spacing between two straight 
lines. The experimental limit of resolution was presumed to be governed 
finally by the granularity of the vacuum evaporated film, and the limit of 
resolution was presumed to be about 20 Ä. — For the purpose of directly 
stripping the atomic replica from the specimen surface, a new technique 
was devised: The replica film was backed with Bedacryl 122 X-film, and 
then could be directly stripped in water. 
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P.A.E. CLARK, J. A. COILEY und B.F. SHARPE (United Kingdom 
Atomic Energy Authority Metallurgy Division, Atomic Energy Res. Esta- 
blishment Harwell Berkshire, England): The replication of radioactive metai 
surfaces. (Vorgetr. von J. A. Coiley) 


Remote handling techniques have been used to enable Formvar-carbon 
replicas to be obtained from ß, y active metal surfaces. By modification of 
an existing technique, a Formvar replica is obtained from the shielded active 
specimen by remote handling methods. This replica is then removed from 
the shielding box and used to make a shadowed carbon replica. The appa- 
ratus used is described and typical electron micrographs shown of uranium 
alloys after irradiation in a nuclear reactor. The fidelity and reproducibility 
of the method are considered and possible extensions discussed. 


L. MOSCOU (Koninklijke Zwavelzuurfabrieken v/h Ketjen N.V., Amster- 
dam): A two-step replica method in electron microscope investigation of the 
structure of porous aluminium oxide pellets. 


A method is described for obtaining triafol silicon monoxide replicas 
from roush and porous surfaces of aluminium oxide pellets. As it is impos- 
sible to strip a triafol replica from aluminium oxide pellets mechanically 
without damaging the replica, the aluminium oxide is dissolved from the 
replica in a solvent which does not affect the triafol. After this treatment 
a silicon monoxide film is deposited on the triafol sheet in the usual way 
and the triafol is removed by dissolving it in methyl acetate. It was found 
to be possible to resolve pores with a diameter of 500 Ä in triafol silicon 
monoxide replicas from aluminium oxide pellets. 


H.-W. KOHLSCHÜTTER und G. KÄMPF (Eduard-Zintl-Inst. f. anorga- 
nische u. physical. Chemie, Techn. Hochschule Darmstadt): Abbildung von 
Verteilungszuständen in kompakt-dispersen Körpern. (Vorgetr. von H.-W. 
Kohlschütter) 


Kompakt-disperse Körper enthalten abgrenzbare Teilchen, die miteinan- 
der verbunden sind und dadurch als Strukturelemente eines übergeordneten 
Strukturverbandes erscheinen. Sie haben den Charakter von porösen Stof- 
fen, an denen Gerüstsubstanz und Porensystem unterschieden werden kön- 
nen. Viele Beispiele kompakt-disperser Körper eignen sich zum Studium 
von Aggregationsvorgängen und zwar besonders dann, wenn sich ihre Bil- 
dung im Raum von einheitlichen Kristallen abspielt. Man erhält in solchen 
Fällen Kristall-Pseudomorphosen. Die Flächen der Pseudomorphosen kön- 
nen leicht durch ein Abdruckverfahren abgebildet werden, ohne daß sich 
der Verteilungszustand im Innern der Pseudomorphosen ändert. — Gezeigt 
werden Aggregation von amorphem Eisenhydroxyd, Sammelkristallisation 
und Rekristallisation von Eisenoxyd. An dem benutzten Eisenhydroxyd- 
präparat wurde auch auf Beziehungen hingewiesen, die zwischen den Ergeb- 
nissen der elektronenmikroskopischen Beobachtung und den Ergebnissen 
einer radiochemischen Untersuchungsmethode bestehen. 
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Nachmittag 


Sitzung: Interferometrie und Interferenz-Mikroskopie 


Vorsitz: L. Marton 


M. KELLER (Lehrstuhl £. exp. u. angew. Physik Univ. Tübingen): Bipris- 
ma-Interferometer für Elektronenwellen und seine Anwendung zur Mes- 
sung von inneren Potentialen. 


Ein elektronenoptisches Biprisma wird mit dem zylindrisch verkleinerten 
Bild einer Glühkathode beleuchtet. Es entstehen Elektronen-Zweistrahl- 
interferenzen. Die beiden Strahlen durchtreten verschiedene Dicken eines 
Stufenobjektes bekannter Stufenhöhe. Dies bewirkt einen Gangunterschied, 
den man an der Verschiebung der Interferenzstreifen ablesen kann. Aus der 
Streifenverschiebung und der Stufenhöhe wird der elektronenoptische Bre- 
chunssindex und damit das innere Potential des Objektmaterials ermittelt. 
— Die Phasenobjekte werden durch Bedampfung einer Trägerfolie im Hoch- 
vakuum hergestellt; ein quadratisches Netz als Schablone ergibt die erfor- 
derliche rechtwinklige Stufenform. Da die Schichten feinkristallin aufwach- 
sen, liefert die Potentialmessung einen Mittelwert aller Kristallrichtungen. 
Die Messung der Stufenhöhe erfolgt mit Hilfe von lichtoptischen Vielstrahl- 
interferenzen nach Tolansky. Die inneren Potentiale mehrerer Substanzen 
werden angegeben. Es wurde besonders darauf hingewiesen und durch Bilder 
belest, daß eine von der Strahlintensität abhängige, reversible Veränderung 
des Objektzustandes erfolst. 


R. BUHL (Lehrstuhl f. exp. u. angew. Physik, Univ. Tübingen): Elektro- 
nen-Interferenz-Mikroskopie. 


Das Gerät beruht auf der Umlenkung kohärenter Strahlenbündel durch 
ein elektronenoptisches Biprisma, welches G. Möllenstedt und H. Düker an- 
gegeben haben, um den F'rresnelschen Biprismaversuch mit Elektronenwellen 
durchzuführen. Die Interferenzen werden dabei virtuell in der Objektebene 
erzeugt. Das Mikroskop besitzt elektrostatische Linsen und ist für kleine 
bis mittlere Vergrößerungen vorgesehen. — Es werden Interferenzaufnah- 
men von amorphen und polykristallinen Schichten und von Einkristallen 
gezeigt. Die Objekte müssen eine gewisse Leitfähigkeit besitzen, damit keine 
Störung der durch Phasenschiebung des Elektronenbündels im Festkörper 
auftretenden Versetzung der Interferenzstreifen durch äußere Felder ein- 
tritt. An Aufdampfschichten wurden aus den beobachteten Streifenver- 
'setzungen im Interferenzfeld mittlere innere Potentiale bestimmt. Die Dik- 
kenmessung der Schichten erfolgte nach der Methode der Vielstrahlinter- 
ferenzen (Tolansky). Die so ermittelten Werte für die mittleren inneren Po- 
tentiale werden für einige Materialien mitgeteilt. 


CH. FERT und J. FAGET (Lab. d’Optique Electronique, Toulouse/France): 
Interferome6trie &lectronique et microscopie £lectronique interferentielle. 
. (Vorgetr. von Ch. Fert) 


Description d’un montage experimental d’interferometrie &lectronique et 
de microscopie &lectronique interferentielle ä lentilles magnetiques — Ca- 
racteristiques principales de ce montage — Application & la mesure de la 
difference de marche ä la travers&ee d’une lame materielle et a la micro- 
scopie &lectronique interferentielle. Exp£eriences diverses. 
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Sitzung: Kristallbaufehler, Versetzungsanordnungen 


Vorsitz: J.W. Menter 


P. HIRSCH und M.J. WHELAN (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/ 
Ensland): A theory of Bragg diffraction phase contrast due to defects in 
crystals observed by transmission electron microscopy. (Vorgetr. von P. 
Hirsch) 


During the last few years dislocations, stacking faults and strains have 
been observed directly in thin metal foils by transmission electron micro- 
scopy. A general theory is presented which explains the nature of the con- 
trast due to defects. The contrast arises essentially from the phase differen- 
ces introduced in the Bragg diffracted beams due to displacement of the 
atoms from their ideal positions. The theory has been applied to. the case of 
stacking faults and dislocations. In the former case a complete dynamical 
theory has been developed which accounts for many of the details obser- 
ved; in the latter case it has only been possible so far to develop a kinema- 
tical theory. This however explains many of the features of the dislocation 
contrast observed. 


P. HIRSCH, H. MURPHY-TOMLINSON und P. PARTRIDGE (Cavendish 
Lab., Univ. of Cambridge/England): Comparison of dislocation arrangements 
and movements in a number of metals. (Vorgetr. von P. Partridge) 


The transmission electron microscope technique has been applied to study 
the dislocation introduced by deformation in a number of metals including 
the face centred cubic metals, stainless steel, a-brass, Cu, Ni, and Al, body- 
centred rubic Fe, and hexagonal Mg and Co. In stainless steel and a-brass 
the dislocations are confined to their slip planes and networks are formed 
by interaction of piled-up groups with dislocations on other systems. In Cu 
and Ni the dislocations are arranged in poorly developed sub-boundaries, 
while in Al the substructure resulting from the deformation is relatively 
perfect. This trend in the arrangement of the dislocations and also the ten- 
dency for cross-slip correlate with variation of stacking fault energy in 
these metals. In Fe complicated networks are observed and the screw dis- 
locations appear to cross-slip in a non-crystallographice manner Co is cha- 
racterised by the presence of numerous stacking faults. 


M.J. WHELAN (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/England): Disloca- 
tion interactions in stainless steel. 


Experiments by transmission electron microscopy on thin foils of stain- _ 


less steel have enabled the interaction of dislocations on different slip 
systems to be observed in detail. Interactions are most frequently observed 
in piled-up groups as the result of attractions between the piled-up dis- 
locations and isolated dislocations on other systems. The combination of 
dislocations takes place over short lensths only, leading to the formation of 
short segments of resultant dislocations and of networks. Examples of 
various types of interaction have been recognised, and have .been-compared 
with theoretically expected configurations. Interesting features are found to 


extended into wide regions of fault while others are contraeted, .The agree- 


ment between theory and observations verifies the dislocation theory in 


fine detail; the concepts of stair-rod dislocations and Lomer-Cottrell inter- . 


actions all appear to be well founded. Other deductions from the observations 
include an estimate of stacking fault energy from an extended node, and 


the probable non-existence of extrinsic faults. 
% 


166 


J. SILCOX (Crystallogr. Lab., Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/Eng- 
land): Dislocation loops in quenched aluminium. 


The quenching of metals from a high temperature results in large increases 
of hardness at room temperature. To study the cause of this effect thin Alu- 
minium sheet was quenched from » 600 °C to 0 °C, subsequently thinned 
“by electropolishing and examined by transmission in the electron microscope. 
The specimens were found to contain 101-1015 dislocation loops per cm?, 
each several 100 Ä in diameter. These loops are presumably formed by the 
collapse of discs of vacancies, the corresponding concentration of vacancies 
being „10°. These dislocation loops are considered to be the cause of 
auench hardening. Further, the collapsed discs are not stacking faults, and 
the dislocation loops are glissile; they may therefore act as dislocation sour- 
ces as suggested recently by Kuhlmann-Wilsdorf. 


J. SILCOX (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/England): A transmis- 
sion microscope study of uranium. 

Previous workers have shown that it is possible to observe dislocations 
and stacking faults by transmission electron microscopy of thin metallic 
foils prepared by electro-polishing techniques. This paper describes the 
application of this method to uranium, a metal of high atomic number. Dis- 
locations and dislocation nodes have been observed directly. In general, the 
dislocations seem to be unextended. The results show clearly that the trans- 
mission technique can be applied successfully to metals of very high atomic 
number. 


E. VOTAVA und A. FOURDEUX (European Research Assoc., S.A., Brus- 
seis, Belgium): A transmission electron microscope study of thin foils of 
copper. (Vorgetr. von A. Fourdeux) 

Thin foils of both pure oxygen free and commercial electrolytic copper 
have been observed by transmission electron microscopy, either in the fully 
recrystallized or deformed state. In the majority of the cases a diffuse 
cellular structure has been found, which is very pronounced for commercial 
copper. Heating of specimen under the electron beam provokes the move- 
ment of individual dislocations. Cross-slip and splitting of dislocations in 
partials with formation of stacking faults have also been recorded. 


Sitzung: Versetzungsanordnungen bei Deformationen 
Vorsitz: P. Hirsch 


H. WILSDORF (The Franklin Inst. Lab. for Res. and Development Phi- 
ladelphia, Pa/USA). Das Verhalten von Versetzungen bei der plastischen 
Verformung von dünnen Metallfolien. 

Es wird über Versuche berichtet, bei denen die Bewegungen von Verset- 
zungen in dünnen Metallfolien während des Dehnvorsanges im Elektronen- 
mikroskop verfolgt werden. Ein Apparat wird beschrieben, mit dessen Hilfe 
die Folien im Elektronenmikroskop gedehnt werden können. Ein hydrau- 
lisches System erlaubt die Einstellung von beliebigen konstanten Dehn- 
geschwindigkeiten zwischen 1,5X10= sec und 10% sec! als auch willkür- 
liche Veränderungen der Dehngeschwindigkeit während des Zugversuches. 
Der Apparat ermöglicht weiterhin, die äußere Spannung nach Wunsch auf- 
zuheben. Außerdem kann die Probe während des Versuches durch einen 
Winkelbereich von 12° gedreht werden, was die Wahl günstiger Beobach- 
tungsbedingungen gestattet. Es wurde über Untersuchungen an Aluminium-, 
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Kupfer- und Nickelfolien berichtet. Beobachtungen über das Verhalten von 
Mosaikblockgrenzen bei der Entstehung von Versetzungen und als Hinder- 
nisse für ihre Bewegung wurden besprochen. Ferner wurden Beispiele von 
Quergleitung, vom Aufstauen von Versetzungen, von Wechselwirkungen 
zwischen Versetzungen auf verschiedenen Gleitsystemen und von Gleitung 
auf nicht-oktaedrischen Gitterebenen gezeist. 


J.D. MEARIN, R. SUN } und H. WILSDORF (The Franklin Inst. Lab. 
for Research and Development, Philadelphia, Pa./USA): Versetzungsanord- 
mungen in a-Messing. (Vorgetr. von H. Wilsdorf) 


Die bekannte Beobachtung, daß sich Fremdatome an Versetzungen an- 
lagern, wurde benutzt, um Versetzungsanordnungen in gedehntem a-Messing 
sichtbar zu machen. Einkristalle der Zusammensetzung 69,4 °/o Cu, 30 op Zn 
und 0,6 % Cd wurden zwischen 0,5 Yo und 5°/o gedehnt, für zwei Stunden auf 
eine Temperatur von 200 °C gebracht und anschließend in einem verdünnten 
Phosphorsäurebad elektrolytisch geätzt. Negative Siliziummonoxyd-Abdrücke 
ermöglichten die Untersuchung von Versetzungsanordnungen über relativ 
sroße Bereiche hinweg. Besonders auffällig waren Versetzungsgruppen, in 
denen Versetzungen gegen Hindernisse aufgestaut worden waren. Ein Ver- 
gleich zwischen experimentellen und theoretisch berechneten gegenseitigen 
Abständen von Versetzungen ersab gute Übereinstimmung für isolierte 
Gruppen, während Gruppen in Gleitbündeln erheblich kompliziertere An- 
ordnungen zeigten, was auf die Wechselwirkungen zwischen benachbarten 
Versetzungsgruppen zurückgeführt werden konnte. 


D.W. PASHLEY (Tube Investments Research Lab., Hinxton Essex/Eng- 
land): Observations on thin metal films during controlled deformation in 
the electron microscope. 


An apparatus has been constructed to allow thin evaporated metal films 
to be deformed in tension in a controlled manner inside a Siemens Elmi- 
skop I. The deformation of single crystal gold films in (111) orientation and 
of 500-2000 Ä in thickness has been studied. No movement of the srown-in 
dislocations is observed as the strain is increased to about one percent. This 
is confirmed to be elastic strain by means of transmission electron diffrac- 
tion measurements carried out with the specimens inside the electron mi- 
croscope, and by means of mechanical stress-strain measurements carried 
out externally. — At about one percent elastic strain fracture of the films 
occurs. The fracture takes place by the propagation of a region of highly 
localised_plastic deformation along the film, corresponding to slip on the 
(111), (111) and (111) planes. This localised plastic deformation leads to 
complete fracture of the thinner films, but with the thicker films short 
regions where fracture occurs are joined by regions of less localised plastic 
deformation. The mechanism of deformation and fracture is discussed. 


D.R. BRAME und T. EVANS (Tube Investments Research Lab., Hinxton 
Essex/England): Electron microscope studies of deformed metal films on 
substrates. (Vorgelesen von D.W. Pashley) 


Thin films of various face-centred cubic metals in the thickness range of 
300 to 700 Ä have been oriented on single crystals of silver "and palladium. 
These specimens have then been deformed and the way in. which the film 
accomodates the imposed strain has been determined by examination of the 
film in the electron microscope after stripping from the substrate. It is con- 
sidered that the mode of deformation is determined by the ease with which 
dislocations can be injected into and through the film from the underlying 
substrate and factors which influence this transfer have been examined. 

} 
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A. BERGHEZAN und A. FOURDEUX (European Research Associates, S.A., 
Uccle-Bruxelles/Belgium): Chauffage et deformation des Echantillons minces 
metalliques a l’interieur d’un microscope &lectronique. (Vorgetr. von A. 
Berghezan) 


Le chauffage et la deformation des feuilles minces mötalliques ont &t& 
‚realises & linterieur d’un microscope el&ctronique Philips. Deux apparails 
differents (l’un pour le chauffage, l’autre pour la deformation) ont &t& con- 
struits a cet effet. Ces techniques ont &t& ensuite appliquees A un certain 
nombre de problemes differents tels que: Mouvement et arrangement de 
dislocations individuelles dans les cristaux me&talliques, restauration et crois- 
sance des grains, pr£&cipitation et diffusion. Cela nous a permis de suivre 
par observation simultan&ee au microscope &@lectronique, la cinetique de ces 
phenomenes. 


G.A. GEACH und R. PHILIPS (A.E.I. Research Lab., Aldermaston/Eng- 
land): The direct observation of dislocations in bismuth telluride. 


Bismuth telluride is rhombohedral and cleaves readily on one set of 
erystallographic planes, i.e. (111). This enables a flake to be peeled from a 
single crystal which when lightiy etched has numerous areas sufficiently 
thin for transmission electron microscopy. Dislocation arrays in deformed 
bismuth telluride’ also form on the (111) planes, so that in this compound 
one is able to study extensive dislocation arrays lying in a plane normal to 
the electron beam. Selected area diffraction and dark field micrographs are 
used to obtain information about the nature of the dislocations involved and 
the misorientation associated with the aggregate of dislocations. Some of 
the arrays observed, including parallel lines and hexagonal networks, are 
described and interpretations suggested. 


MONTAG, DER 15. SEPTEMBER 1958 


Vormittag 
Sitzung: Symposion: Oberflächenmikroskopie 
Vorsitz: Ch. Fert und G. Möllenstedt 


J. ST. HALLIDAY und R.C. NEWMAN (A.E.I. Research Lab., Aldermaston 
England): Examination of single crystals by reflection electron microscopy. 
(Vorgetr. von R.C. Newman) 


Althougsh reflection electron diffraction is used to identify surface con- 
stituents, no information is obtained concerning the proportion of the sur- 
face that is giving rise to the pattern. This information may be gained by 
means of reflection electron microscopy if the angles of illumination and 
viewing satisfy the Bragg relationship. In these circumstances, the diffrac- 
ting regions appear as bright spots on the micrograph since the intensity of 
the elastically scattered electrons is much greater than that of those inela- 
stically scattered. A better resolution may also be expected here as the ela- 
stically scattered electrons do not have the large energy spread of those 
inelastically scattered, i.e. the chromatic aberration should be comparable 
with that in dark field transmission microscopy. — Examples are shown of 
etched germanium surfaces where a very small proportion of the surface 
only gives rise to diffraction. The smallest diffracting projections observed 
are about 70 Ä across. 


. 
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CH. FERT, F. PRADAL, R. SAPORTE und R. SIMON (Lab. d’Optique 
Electronique, Toulouse/France): Developpements recents des methodes d’ob- 
servation directe des surfaces: mircoscopie Electronique 4 Emission secon- 
daire et microscopie &lectronigue par reflexion. (Vorgetr. von Ch. Fert) 


Microscopie &electronique par emission secondaire: montage experimen- 
tal, pouvoir de resolution en presence d’un diaphragme, origine du contraste, 
dispersion des vitesse des &lectrons secondaires &mis par un metal bombarde 
par des ions, et m&canisme du phenomene. — Microscopie @lectronique par 
reflexion: resultats obtenus par analyse de vitesse des &lectrons diffus6s, 
influence de l’angle d’eclairement et de l’angle d’observation. — Etude 
compar&e, au stade actuel, de la microscopie &lectronique par reflexion et ä& 
emission secondaire. 


G. BARTZ (Ernst Leitz, Opt. Werke, Wetzlar/Lahn): Über ein Elektro- 
nenmikroskop und ein Verfahren zur direkten Sichtbarmachung von isolie- 
renden Oberflächen. 


Für die Untersuchung von Glasoberflächen wurde ein Emissionsmikroskop 
eingesetzt und erprobt. Die Objekte wurden mit Primärelektronen be- 
strahlt und die ausgelösten Sekundärelektronen zur Abbildung gebracht. 
Nach einer kurzen Beschreibung des Versuchsgeräts wurde auf das Abbil- 
dungsverfahren näher eingegangen. Nichtleitende oder halbleitende Ober- 
flächen wurden mit einer etwa 100 Ä dicken Schicht von Platin mittels 
Kathodenzerstäubung versehen. Aufladungen in der Objektoberfläche wer- 
den dadurch vermieden. Die Schichten sind so feinkörnig und homogen, daß 
sie das Auflösungsvermögen nicht begrenzen. Die Platinschichten bewirken 
darüber hinaus eine wesentliche Erhöhung der Bestrahlungsfestigkeit von 
empfindlichen Objekten. — Es wurden als Beispiele Aufnahmen von Glas, 
Einkristallen, Diatomeen und Papierfasern gezeigt. Tiefenschärfe und Plastik 
der Elektronenabbildung infolge Schrägbestrahlung kommen dabei voll zur 
Geltung. 


R. ARNAL (Lab. d’Electronique et de Radioelectricite de la Faculte des 
Sciences de Paris): Association d’un microscope d Emisson et d’un diffracto- 
graphe a reflexion. 


Un appareil permettant l’observation simultan&e d’une surface m&tallique 
par microscopie a &@mission thermoionique et par diffraction &lectronique 
par reflexion a &t& construit. La diffraction &electronique permet de con- 
naitre l’orientation des faces cristallines vues avec le microscope et-les 
etats de surface influenceants l’&mission thermoionique Le microscope A 
emission permet de localiser la surface sur laquelle a-lieu la diffraction. 


G. MÖLLENSTEDT (Lehrstuhl f. exp. u. angew. Phys. d. Univ. Tübin- 
gen): Neuere emissionsmikroskopische Erfahrungen mit ionen-, elektronen- 
und UV-ausgelösten Elektronen. 


1) Ionenausgelöste Elektronen: Materialdifferenzierung als Funktion von 
Ionenart, Ionenenergie und Temperatur des Objektes. Zerstäubungswirkung 
und ihre Reduzierung. Vermeidung der Kontamination. Plastik des Bildes 
in Abhängigkeit vom Ionen-Einschußwinkel. Grenzauflösung, (500 Ä). Bei- 
spiele. — 2) Sekundär-Elektronen: Strahlführung, Objektiv. Fremdschicht- 
bildung. Erzielte Grenzauflösung (1000 Ä) und Kontrast. Beispiele. — 3) UV- 
Auslösung: Immersions-Objektiv. UV-Quellen. Bisher erreichte Vergöße- 
rungen bei verschiedenen Materialien. Bildeindruck als Funktion der einge- 
strahlten Wellenlänge. Erzielte Grenzauflösung (800 Ä). Beispiele. 

% 
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G. MÖLLENSTEDT und H. DÜKER (Lehrstuhl f. exp. u. angew. Physik 

d. Univ. Tübingen und MPI f. Metallforschung, Stuttgart): Ein Elektronen- 

BRSVEEM OSEOn für metallkundliche Anwendungen. (Vorgetr. v. H. 
üker) 


Um die Emissions-Mikroskopie dem Metallforscher zugänglich zu ma- 
‚chen, wurde ein handliches Gerät zur direkten Abbildung von Metallober- 
flächen mittels ionenausgelöster Elektronen verwirklicht. Beschreibung des 
neuen Mikroskops: Das aufheizbare Objekt kann während des Betrachtens 
horizontal und vertikal verschoben, sowie um die optische Achse gedreht 
werden. Als Ionenquelle dient ein justierbares Gasentladungsrohr. Der Ein- 
schußwinkel der Ionen läßt sich während der Beobachtung von 0° bis 20° 
variieren. Das elektrostatische Immersionsobjektiv ist durch Verschieben 
der Anode im Strahl justierbar. Ferner läßt sich die Aperturblende aus dem 
Strahlengang herausklappen und sowohl horizontal wie vertikal verschie- 
ben. Als Hochspannungsanlage wurde die Hochfrequenz-Hochspannungs- 
anlage H.A.60 der Firma Carl Zeiss gewählt. Die elektrostatischen Projek- 
tive mit Stab-Isolatoren werden über einen kleinen Ölschalter wahlweise an 
Hochspannung gelegt und ermöglichen eine Endbildvergrößerung von 500, 
1000 oder 1500. Als Kamera dient eine ausschleusbare Trommel mit 5 Plat- 
ten (6,5X9 cm). 


R.G. BERNARD und R. GOUTTE (Lab. d’Optique Electronique, Faculte 
des Sciences, Lyon/France): Microscopie da Emission ionique negative. 

Les ions negatifs emis par impact d’ions positifs rapides sur une surface 
metallique peuvent &tre utilises pour former une image de cette surface. On 
emploie a cet effet un microscope &lectrostatique A Emission secondaire, 
dans lequel un faisceau diions positifs primaires de 20 keV &Eclaire l’objet 
sous incidente rasante. Un champ magnetique deflecteur permet de separer 
les images ioniques negatives de l’image &lectronique secondaire. Lorsque 
l’objet est un fil on obtient avec ce dispostif un spectre de masse sommaıre 
des ions negatifs emis. On note la presence d’une image neutre et de plu- 
sieurs images ioniques negatives. La mesure de la deviation permet l’identi- 
fication des ions C, ,O ,C- etH .L’image H est tres intense. Ce spectre 
est independant de la nature de la cible et de la nature des ions positifs pri- 
maires. Un chauffage du fil objet ä une temperature de 500 °C fait dis- 
paraitre d’une maniere reversible toute &mission ionique. Les images de sur- 
faces forme&es avec les ions H ont une definition comparable ä celle de 
l’image electronique, ce qui implique l’etroitesse du spectre de vitesse des 
ions emis. Le pouvoir separateur obtenu est analogue a celui de l’image 
donne&e par les &lectrons secondaires. Un contraste dü & la variation du 
pouvoir &missif en ions H est observ& dans le cas d’une cible Al-Au. Ces 
images peuvent &tre utilisees dans l’etude des phenomenes d’adsorption 
superficielle et peuvent nous renseigner efficacement sur le mode m&me de 
formation de ces ions ne6gatifs. 


T. MULVEY (A.E.I.Research Lab., Aldermaston/England): An X-ray 
micro-analyser of improved design. 

An X-ray micro-analyser' is described which permits optimum electron- 
optical design for the electron probe forming system together with the most 
favourable conditions for optical viewing of the specimen. This is obtained by 
mounting the specimen on a drum which can be rotated accurately about an 
axis so that a selected area is brought under the electron beam. The spe- 
cimen can be scanned either mechanically or electrically. A wide range of 
elements can be analyzed. The instrument can also be used as an X-ray 
shadow microscope. 
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P. DUNCUMB (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/England): Micro- 
analysis with the X-ray scanning microscope. 


The principle of the X-ray scanning microscope was described briefly 
at the Stockholm Conference on Electron Miscroscopy 1956. Recent work 
has been directed towards simplification of the experimental method, 
mainly by redesign of the probe-forming lens. The focus is now outside 
the lens, so that large specimens can be accommodated and interchanged 
under vacuum; at the same time there is sufficient X-ray intensity for 
forming a scanning image of the surface with a selected emission line, 
and for quantitative analysis of volumes down to 1 u’. The method has been 
applied to a number of practical problems in the metallurgical, biological 
and geological fields. 


TH.E.EVERHART, K.C.A.SMITH, O.C.WELLS und W. C. OATLEY 
(Cambridge Univ. Eng. Lab., Cambridge/England): Recent developments in 
scanning electron microscopy. (Vorgetr. von Th. E. Everhart) 


Novel applications of the scanning electron microscope have been 
developed recently. These include: 1) a method of detecting potential differ- 
ences on the surface of a specimen; studies carried out on p-n and p-n-p 
junctions are presented to illustrate this technique, 2) The examination of 
the inside of small bore tubes, such as artificial fibre spinnerets, has been 
achieved. 3) A more efficient collection system has enabled very useful 
contrast expansion to be achieved. Recent improvements in instrument 
design will be reported, and a recently completed fully engineered scanning 
electron microscope will be described briefly. 


R.G. BERNARD und F.J. DAVOINE (Lab. d’Optique Electronique Fa- 
culte des Sciences, Lyon/France): Microscopie &lectronique par balayage. 


Nous avons construit un microscope &lectronique aA balayage, utilisant 
des electrons primaires de faible Energie, 1000 A 2000 eV. Le spot a une 
intensite de 10-19 amp. Les &lectrons reflechis interviennent peu dans la 
formation de l’image. Le pouvoir separateur depend en premier chef de la 
dimension du spot analyseur, c’est-A-dire du rapport signal/souffle obtenu A 
la sortie du dispositif collecteur de l’&mission secondaire Dans le but 
d’augmenter le plus possible ce facteur, nous recueillons l’emission secon- 
daire directement dans un multiplicateur d’electrons dont les dynodes sont 
en alliage cuivre-beryllium et peuvent &tre r&activees p&eriodiquement. Si on 
peut esperer atteindre un pouvoir separateur de l’ordre d’une centaine 
d’Angstroems, c’est-a-dire compe&titif avec celui du microscope &lectronique 
classique, le dispositif dont nous disposons actuellement nous assure une 
resolution d’environ 1 u. L’utilisation d’electrons primaires faiblement 
acceler&s permet la mise en &vidence non seulement des irregularites super- 
ficielles de l’objet mais aussi de sa nature chimique. Les premieres &tudes 
effectue&es avec cet instrument sont relatives aux variations de l’emission 
secondaire des substances me&talliques avec l’orientation cristalline et l’etat 
d’ecrouissage. Il a permis &galement de mettre tres facilement en &vidence 
des segregations de cobalt (ou phases complexes riches en cobalt) dans des 
pseudo-alliages WC-Co. KURSEINS 


G. DERSCHWARZ und J. KUSCHNIER (Inst. £. ET d. 
Staatskomitees für Radioelektronik, Moskau): Über einige Probleme der 
Reflexionsmikroskopie. 


Nach den ersten Forschungsarbeiten auf dem Gebiet der Reflexions- 
mikroskopie in der UdSSR (seit 1947), die sich auf die Untersuchung des 
1} 
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 Energiespektrums und der Richtungsverteilung der von Metallen reflektier- 
ten Elektronen in Abhängigkeit von Primärenergie und Einfallswinkel be- 
zogen, wurde unsere Methode der Geschwindigkeitsanalyse 1954 vervoll- 
kommnet und ein Verfahren vorgeschlagen, welches Energiedifferenzen 
mittels Farbenphotographie in Farbdifferenzen umsetzt. Die Arbeiten erga- 
ben, daß ausschließlich die Energieunterschiede für das geringe Auflösungs- 
vermögen des Reflexionsmikroskops verantwortlich sind. Eine Dezentrie- 
rung der Aperturblenden um ihren Durchmesser verschlechterte z.B. die 
Auflösung um etwa 250°. Eine Verbesserung der Auflösung kann durch 
eine verkleinerte Blendenöffnung erzielt werden, bei der aber mechanische 
Justierung sehr schwierig ist. Daher wurde mit Erfolg ein Prisma unterhalb 
des Objektivs benutzt, das den chromatischen Dezentrierungsfehler besei- 
tigt. Es sind Versuche im Gange, das so erhaltene sehr intensitätsschwache 
Bild mittels eines Elektronenverstärkers ausreichend hell zu machen. 


Nachmittag 
Sitzung: Elektronenstreuung 
Vorsitz: F, Lenz 


L. MARTON (Nat. Bureau of Standards, Washington): Characteristic 
energy losses of electrons. 


It has been known for more than 30 years that the energy losses suffered 
by electrons interacting with solids are not a monotonous function of energy 
but show peaks which are characteristic for the material. In the last few 
years, using refined methods of investigation, these energy losses have been 
the subject of rather thorough investigation in different countries. It has 
been established that while the spectral details are characteristic for the 
elements or compounds through which the electrons pass, the general aspect 
of the spectra is rather similar for all investigated substances. The values of 
the energy losses are comprised usually between 5 ev and 50 ev. It has been 
established also that the energy loss values are, in first approximation at 
least, independent of temperature, of angle, of primary energy and of crystal 
structure. Modern investigations show that second-order effects exist which 
shall be discussed in detail. It has been also established that while the 
energy values are very similar for all investigated substances, the probab- 
ility for the inelastic events is widely different from substance to sub- 
stance. For some substances the probability for an inelastic collision is 
surprisingly high, while for others, it is very much lower. This probability 

shows unexpected fluctuations. At present investigations are under way to 
- establish some relationship between the cross-section for inelastic events 
and such factors as degree of crystalline orientation, angle and specimen 
thickness. The influence of these electron energy losses on the interpretation 
of electron diffractographs and electron micrographs shall be discussed 
briefly. 


W. LIPPERT (MPI £. Biophysik, Frankfurt/M.): Über den Einfluß der 
unelastisch gestreuten Elektronen auf den: Flächenkontrast im Elektronen- 
mikroskop. 

Bei der Messung der elektronenmikroskopischen Durchlässigkeit wurde 
die uneleastisch gestreute Komponente der Elektronen mit Hilfe eines Möl- 
lenstedtschen Geschwindigkeitsanalysators abgetrennt. Dieses Verfahren ge- 
stattet es, z.B. den Einfluß der unelastisch gestreuten Elektronen besser zu 
überblicken und die Durchlässigkeitskurve recht genau auf die Obiektiv- 
apertur Null zu extrapolieren. Dadurch wiederum wurde es möglich, exak- 


2” 


173 


tere Vergleiche mit theoretischen Annahmen durchzuführen. Als praktische 
Anwendung wird die Abhängigkeit der Kontrastdicke von der OpIeRine 
apertur für den Winkelbereeich 0 bis 4:10” angegeben. 


M. HORSTMANN, G. MEYER und H. RAETHER (Inst. f. ansew. Phys. 
d. Univ. Hamburg): Messung der elastischen und unelastischen Streuvertei- 
lung mittelschneller Elektronen (20—50 keV) mit Hilfe der Gegenfeldme- 
thode. (Vorgetr. von M. Horstmann) 


Das Ziel’ unserer Untersuchungen ist es, absolute Intensitätsmessungen 7 


von Elektronen-Streudiagsrammen dünner (100 bis 500 Ä) Festkörperschich- 
ten in Durchstrahlung durchzuführen und hierbei die elastisch und unela- 
stisch gestreuten Elektronen zu trennen. Für die Energieanalvse wıırde 
eine Gegsenfeldanordnung gewählt. wie sie in unserem Institut für die Un- 
tersuchung der charakteristischen Energieverluste verwendet wird. Die An- 
ordnung wurde in wesentlichen Punkten verbessert. Die Messuns der 
Winkelverteilung der Streuintensität erfolst mit einem Gleichstromverstär- 
ker kurzer Einstellzeit. und zwar in der Weise. daß der Auffänger auf einem 
Kreisbogen um das Obiekt als Zentrum geführt und synchron damit der 
Auffänserstrom photosraphisch registriert wird. Mit dieser Methode wur- 
: den zunächst Intensitätsmessungen an gefilterten und unsefilterten Inter- 
ferenzdiagrammen polykristalliner Aluminium- und Silberfolien durchse- 
führt. Aus den gemessenen Streuverteilunsen wurden die Atomformfak- 
toren für Aluminium und Silber bestimmt. Die Ergebnisse werden mitge- 
teilt und der Einfluß der unelastischen Streuung auf die Bestimmung des 
Atomformfaktors aus dem ungefilterten Interferenzdiagramm diskutiert. 


D.L. BHATTACHARYA (Dept. of Metallurgy, Indian Inst. of Science 
Bangalore/India): A simple method of estimating the screening radius of 
an atom. 


It is known that small angle scattering of electrons in the electron 
microscope is described well by assuming a screened coulomb field of the 
scattering atom. The screening radius needed is usually obtained from the 
diamagnetic susceptibility of the atom and this is unkown for most atoms. 
A simple method of estimating the screening radii of all atoms, which gives 
values in fair agreement with those obtained from susceptibility data, when 
these are known, is proposed. By assuming a screened coulomb field, the 
atom form factor is calculated in terms of r,, the scereening radius. By 
matching this with the tabulated value of the form factor at x = 0.1 (where 
x = sin (9/2)/A, 0 angle of scattering, A wavelength of electrons), the smallest 
tabulated value of x being used, it is found that the screening radius is 
given by 


7, = (25/0) MZ—FR)/FR,g,in A 


where Z is the atomice number and F (x) is the atom form factor. For He, 
Ne, Ar und Kr the screening radii so obtained are 0.20, 0.22, 0.29 and 0.26 Ä 
respectively, while the Wentzel radii for the same are 0.24, 0.21, 0.25 Nand 
0.21 Ä, respectively. A fair agreement is thus found and the method can be 
used with some confidence for other atoms. 

H. NIEHRS (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber;-Inst. d. MPG, 
Berlin-Dahlem): Die Streumatrix für die ElektronenbeugüngNan durch- 
strahlten Kristallplatten und ihre Verwendung für die Berechnung elektro- 
nenoptischer Kristalgitterbilder. 


Für die Elektronenbeugung an durchstrahlten Kristallplatten kann aus 
der dynamischen Theorie die zugehörige Streumatrix exakt hergeleitet wer- 
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den. Sie beschreibt die Transformation eines einfallenden in ein austretendes 
Strahlbündel und erlaubt die explizite Darstellung der Intensitäten aus- 
tretender Strahlen auch im Mehrstrahl-Fall, so daß eine Bestimmuns von 
Wellenfeldern im Kristall (Lösung eines Eigenwert-Problems) überflüssig 
wird. Außer im elementaren Zweistrahl-Fall ist dieses Streumatrix-Verfah- 
ren dem bisher üblichen stets dadurch überlegen, daß es den erforderlichen 
Rechenaufwand auf einen kleinen Bruchteil des bisher erforderlichen redu- 
ziert. Für die Berechnung elektronenoptischer Kristallgitterbilder, bei der 
fast stets eine Vielfalt von angeregten Beugungen zu berücksichtigen ist, 
ist dieses Streumatrix-Verfahren daher das allein angemessene. 


J.ST. HALLIDAY (A.E.I. Res. Lab., Aldermaston/England): The vari- 
ations in background intensity of electron diffraction patterns. 


Experimental measurements'have been made of the variation of back- 
ground intensity with scattering angle for transmission specimens of vacu- 
um evaporated iron and gold. It appears that there is an enhancement of 
the background in the vicinity of the diffraction rings and it is found that 
the degree of enhancement increases with increasing specimen thickness 
and with decreasing electron voltage. Ellis (1952) has observed similar 
effects with aluminium specimens and attributes them to secondary scatter- 
ing of electrons from the diffraction rings. — The present results are com- 
pared with the theoretical variations predicted by Lenz (1954). It is found 
that there is fairly good agreement for patterns obtained when the ratio 
(specimen thickness/electron mean free path) is not greater than about 2. 
For larger values of this ratio the experimental intensities at small angles 
are much larger than those predicted by Lenz. It is suggested that the 
disagreement arises because Lenz assumes that the major factor contribut- 
ing to inelasting scattering is ionization. Finally, it can be concluded that 
the enhanced background in the vicinity of the diffraction rings is due to 
plural scattering but not entirely due to secondary scattering from the 
diffraction rings. 


J.ST. HALLIDAY (A.E.I.Res. Lab. Aldermaston/England): The contrast 
of transmission electron diffraction patterns. 


The variations in contrast of electron diffraction rings, obtained from 
polyerystalline vacuum-evaporated iron films, has been measured using 
specimen thicknesses rangig from 160 to 1550 Ä and accelerating voltages 
from 27 to 162 kV. A common curve relating log (contrast) and log (thickness/ 
electron mean free path) has been found for all reflections. This.curve has 
the shape predicted by a simple theoretical analysis, which assumes that the 
intensity of the rings is due to primary elastic scattering attenuated by 
secondary scattering and that the intensity of the background is due to 
plural scattering. The curve for iron specimens also fits the experimental 
contrast data obtained by Ellis (1952) for aluminium and thallium chloride 
specimens and by Watanabe et al. (1956) for a gold specimen. Thus, within 
the limits of experimental accuracy, it appears from the present evidence 
that the aforementioned curve is universal. It is concluded that as far as 
contrast is concerned there is no absolute virtue in very high voltage 
electron diffraction. However, in order to obtain the maximum contrast for 
a specimen of known thickness, the voltage must be raised until single scat- 
tering conditions prevail. 
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Sitzung: Elektronenoptischer Kontrast 


Vorsitz: M. Locquin 


W.C. NIXON (Cavendish Lab., Univ. of Cambridge/England): Low vol- 
tage electron microscopy. 


Hish contrast is as necessary as high resolution in obtaining information 
from very thin sections or similar specimens. When the electron accelera- 
ting voltage is reduced the contrast is increased due to electron scattering 
through larger angles without a serious loss of resolution from diffraction. 
The resolution determined by the combination of spherical aberration and 
diffraction varies as V?/8® for spherical aberration independent of voltage, 
or V!/4 where the two errors are dependent variables. In either case a low 
voltage does not worsen the resolution to more than a few times the several 
angströms of a normal electron microscope. A double condenser system pro- 
vides sufficient illumination for focusing and photography at magnification 
of 10,000 at 6 kV. Comparative observations at normal and low voltages 
show the extent to which contrast is improved in practice, with different 
types of specimen. 


K. KANAYA und H. KAWAKATSU (Electrotechn. Lab., Tokyo): Electron 
phase microscope. (Vorgetr. von K. Kanaya) 


In electron phase microscope observations, as it is known from the theory 
of phase difference microscopy by Zernike, an appropriate phase plate must 
be inserted into the back focal plane. The phase shift may be introduced 
either in the transmitted wave or in the diffracted one. For specimens invol- 
ving small phase differences, it is offering higher contrast than does con- 
ventional observation. According to the calculations, a collodion film of 
20 Ä in thickness should shift the phase of 60 kV electrons by the order of 
n/2. The phase plate must be very thin, but strong enough with regard to the 
dense electron beam. A collodion film with many holes was made by nebu- 
lizer and carbon evaporated on it, so an appropriate phase plate could be 
made by solving collodion film. It is shown that by using such a phase 
plate, an observation of dark- and brisht-field images of microtome sections 
as well as thin crystals are very available without decrease of resolving 
power. It is also suggested to apply some potential to the phase plate in 
order to obtain appropriate phase differences for various applications. 


H. NIEHRS (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 


MPG, Berlin-Dahlem): Kritisches zu gewohnten Auffassungen über Kon- 
trastentstehung. 


(1) Die Atomanordnung in einer Flüssigkeit oder einem amorphen Fest- 
körper ist in wesentlichen Zügen ähnlich derjenigen im Kristall. Sie darf 
für Berechnungen der Elektronenstreuung keinesfalls als regellos betrach- 
tet werden. Insbesondere im Winkelbereich 10 bis 10-1 wird die Streu- 
ung entscheidend bestimmt durch bevorzugte Atomabstände (2) Ohne 
bestimmte phasenändernde Eingriffe in den elektronenoptischen Strah- 
lengang kann nicht sinnvoll von einem Phasenkontrast des Objekts im Ge- 
gensatz zu Streuabsorptionskontrast gesprochen werden, ‚@rtsabhängige 
Phasenunterschiede sind stets mit unterschiedlicher atomarer ‘Streuung bzw. 
Streuabsorption untrennbar verknüpft. (3) Schon bei geringen Dicken des 
Objekts müssen Phasenvariationen unmittelbar zu Amplitudenvariationen 
mindestens an den Grenzzonen verschiedenartiger Bereiche, im Einkristall 
zu gitterperiodischer Amplitudenmodulation führen. 
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I. STOJANOWA und H. BELAFZEWA (Inst. f. Elektronenoptik d. Staats- 
komitees für Radioelektronik und Lab. f. Elektronenmikroskopie d. biolog. 
Abt. d. Akad. d. Wiss., Moskau): Experimentelle Untersuchung der thermi- 
schen Einwirkung des Elektronenbündels auf das Objekt im Elektronen- 
mikroskop. (Vorgetr. von I. Stojanowa) 


Es wurde eine Apparatur beschrieben, die es erlaubt, die Temperatur dün- 
ner Objektschichten im Elektronenmikroskop unmittelbar zu messen. Zur 
Messung dient ein Thermoelement, das aus zwei verschiedenen aufgedampf- 
ten Metallschichten besteht. Die Dicke der Metallschicht entspricht etwa der 
Dicke einer Objektschicht. Mit diesem Thermoelement wurde die Tempe- 
ratur in Abhängigkeit von der Stromdichte im Objekt bzw. vom Bündel- 
durchmesser und von der Beschleunigungsspannung untersucht. Eine Strom- 
dichte von etwa 0,01 Amp/cm? genügte, um in 12000facher Vergrößerung 
auf dem Endbildschirm ein Objekt zu beobachten, das aus zwei auf einen 
Formvar-Träger von 400 Ä Dicke aufgedampften Metallschichten, Kupfer 
und Konstantan, zusammen 200 Ä dick, bestand. Wurde eine Blende von 
0,1 mm Durchmesser oberhalb des Objektes in das bestrahlende Elektronen- 
bündel eingeführt, so sank die Temperatur auf 60 °C. 


DIENSTAG, DER 16. SEPTEMBER 1958 
Vormittag 
Sitzung: Abbildung von Kristallgitter-Perioden 
Vorsitz: H. Niehrs 


J.W. MENTER (Tube Investments Res. Labs., Hinxton Essex/England): 
Observations on crystal lattices and imperfections by transmission elctron 
microscopy through thin films. 


Some aspects of the periodic arrangement of atoms and molecules in cry- 
stals may now be studied directly in the transmission electron microscope. 
Images have been obtained by various workers with spacings equal to those 
of net-planes, of superlattices and of phase-antiphase periodicities in super- 
lattices, ranging from 100 Ä, down to 5-6 Ä. Crystal lattice periodicities 
may also be resolved indirectly using moire& effects from two suitably orien- 
ted overlapping crystals. This method is particularly valuable for periodici- 
ties below 5 Ä. In all cases the image has been shown to arise by inter- 
ference between beams diffracted by the crystal lattice. The main features 
of the image may be interpreted by kinematical theory. For a full under- 
standing, however, it is necessary to use dynamical theory and consider 
interactions between diffracted beams within the crystal and the effect of 
these on the electron intensity distribution at the exit surface. The resolu- 
tion of the image is affected by factors associated with the illuminating 
system, the specimen and the aberrations of the objective lens. — Crystal 
imperfections cause characteristic disturbances of the periodic image, which 
have been studied. Imperfections are also made visible by diffraction con- 
trast effects on electron micrographs in which the lattice periodicity is not 
resolved. The relation between these two methods of observation is dis- 


cussed. 
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H. HASHIMOTO, T. NAIKI und M. MANNAMI (Kyoto Technical Univ. 
und Kyoto Univ., Japan): Theoretical interpretation of the electron micro- 
scopic image of crystal lattice and its moire pattern. (Vorgetr. von H. Ha- 
shimoto) 


The electron microscopic image of the crystal lattice of a thin film such 
as metal phtalocyanine in exact focus, was discussed by the dynamical 
theory of electron diffraction. According to this theory, an anomaly of the 
spacing would. appear in the fringes of slightly bent crystal lattice even 
though the spacing of the original lattice has no anomaly. The fringes for- 
med on the subsidiary maxima of the extinction contour are expected to 
shift by the amount of 1/2 spacing to the ones on the principal maxima. A 
stepped structure of 1/2 spacing is expected to appear in the fringes of a 
thin crystalline film with an anomaly in thickness. — The image of two 
superposed crystal lattices, so-called moire pattern, is also discussed. Stepp- 
ed structures between two moire fringes formed on two parallel extinction- 
contour-bands are explained by the present theory. 


S. OGAWA, D. WATANABE, H. WATANABE und T. KOMODA (The 
Res. Inst. f. Iron, Steel and other Metals, Tohoku Univ., Sendai und Hitachi 
Central Res. Lab., Konkubunji, Tokyo): The direct observation of the long 
period of the ordered alloy CuAu (II) by means of electron microscone. 
(Vorgelesen von R. Uyeda) 


Using thin evaporated films, the ordered structure of CuAu (II) with 
long period has been studied by means of the transmission electron mi- 
eroscope. Parallel lines spaced at intervals of about 20 Ä have been obser- 
ved, corresponding to satellite spots flanking the direct spot in the diffrac- 
tion pattern, and their spacing is in close agreement with the size of an 
anti-phase domain. The lines are believed to be caused by some lattice 
modulation with the same period as the domain size, the possibility of moir& 
pattern based on secondary diffraction being disputed. By a careful exami- 
nation of the spacing of the lines, the existence of different domain sizes 
previously concluded from diffraction maxima, has been proved and a mode 
of mixture of them has been shown. 


D.W. PASHLEY (Tube Investments Res. Labs., Hinxton, Essex/England): 
Observations on order-disorder and domain structures in thin films of cop- 
per-gold alloys. 


Single crystal films (approx. 500 Ä in thickness) of copper-gold alloy 
(AuCu) have been prepared by an evaporation technique. The films have 
been annealed inside an electron diffraction camera, so that an ordered 
alloy is produced, as indicated by the occurrence of superlattice reflections 
on the electron diffraction pattern. The splitting of the superlattice reflec- 
tions into groups of subsidiary reflections indicates the formation of regions 
of phase anti-phase domains whose boundaries have a regular periodieity 
of about 20 Ä. — The annealed specimens have been examined- in bright 
field in the Siemens Elmiskop I and the regular arrangement of phase anti- 
phase boundaries has been resolved. Local irregularities in the arrangement 
of the phase boundaries are readily observed. Improved contrast in the 
images has been obtained by tilting the illumination system so that a given 
superlattice reflection passes down the axis of the objective lens. The 
arrangement of the phase boundaries is then revealed in the corresponding 


dark field image. i 
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Y. KAMIYA, M. NONOYAMA, H. TOCHIGI und R. UYEDA (Nagoya 
Univ. und Akashi Co., Tokyo/Japan): Electron microscopic observation of 
periodic structure. (Vorgetr. von R. Uyeda) 


Image formation of the crystal lattices has been studied experimentally 
with a superlattice in a serpentine (Brindley, Comer, Uyeda & Zussman, 
ACTA CRYST. 11, 99, 1958; Uydea, Masuda, Tochigi, Ito & Yotsumoto, 
J. PHYS. SOC. JAPAN 13, 461, 1958). The superlattice has a spacing of ca. 
90 Ä which is large enough to be studied in present-day electron microsco- 
pes. One of the most interesting results of our experiment is that the in- 
tensity profile of a system of frınges corresponding to net planes of the su- 
- perlattice, changes remarkably with focussing. For example, fringes of 90 Ä 
appear in ranges considerably over- and under-focussed. Just near the focus, 
however, fringes change into 45 Ä spacing. Thus we have demonstrated tnat 
the intensity profile does not represent the density profile which is obtained 
by crystal analysis. We explain theoretically tne mechanism of this pheno- 
menon. 


P. SCHISKE (Inst. f. Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. 
MPG, Berlin-Dahlem): Zum Einfluß von Bildfehlern und Beleuchtung auf 
die Abbildung von Kristallstrukturen. 


i Ein dünner Kristall wurde als elektronenmikroskopisches Objekt durch- 

strahlt. Die durch Interferenz verschieden indizierter Reflexe (mit dem 
unabgebeusten Strahl und auch untereinander) in der zugehörigen Bild- 
ebene entstehenden Intensitätsverteilungen wurden studiert. Für die abbil- 
denden Strahlen sind die Sinus der jeweiligen Achsenneigungen in Ding- 
und Bildraum einander nicht streng proportional (Abweichung von der Sinus- 
bedingung zufolge von Öffnungs- und Komafehler). Die durch Interferenz 
je zweier abgebeugster Wellen entstehenden periodischen Strukturen bilden 
daher die Kristallstruktur im allgemeinen in verschiedenen Maßstäben ab. 
Dies kann die Periodizität der gesamten Intensitätsverteilung in der Ein- 
stellebene stören. Die übrigen Seideilschen Bildfehler sind bei Beschränkung 
auf achsennahe Teile des Objekts unwichtig. Der Einfluß der Defokussie- 
rung, der axiale Astigmatismus, die endliche Ausdehnung der Elektronen- 
auelle und die Farbfehler werden berücksichtigt. In den Bedingungen für 
die Sichtbarkeit der Strukturen ist der Farb£fehler (1. Art) entscheidend. 


H. BOERSCH und K. KLATT (I. Phys. Inst. d. TU, Berlin): Modellversu- 
che zur Beugung und Abbildung gestörter Gitter. (Vorgetr. von K. Klatt) 

Es wird die Beugungsfigur eines Gitters mit einer Lücke untersucht als 
Funktion der Lückenbreite. Die Lücke führt zu charakteristischen Verän- 
derungen im Beugungsdiagramm. Es wird der Einfluß derartig veränderter 
Beugungsdiagramme auf die Gitterabbildung untersucht, wobei die charak- 
teristischen Teile des Beugungsdiagramms sich als wesentlich für die Wie- 
dergabe der Lücke erweisen. 


Sitzung: Mehrfachbeugung und Kristall-Moires 
Vorsitz: G. Möllenstedt 


G.A. BASSETT, J.W. MENTER und D. W. PASHLEY (Tube Investments 
Res. Lab., Hinxton Essex/England): Moire patterns from metal lattices. 

The elementary periodicity of metal lattices may be indirectly resolved 
in-the electron microscope by means of moire patterns from overlapping 
single crystal films. „Parallel“ patterns are obtained by direct epitaxıal 
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growth of one metal film on the other and „rotation“ patterns by super- 
position of separately prepared films. The double diffraction mechanism 
for image formation has been confirmed and patterns obtained with spa- 
cings down to 5.8 Ä. Lattice imperfections in one or other of the crystals 
cause detectable effects on the moir&e pattern which have been analysed. 
The effect on the moire& pattern of interdiffusion of the two films, leading 
to alloy formation, has been studied in a few simple cases. Some observations 
on moire& patterns formed in the regions of overlap of internal boundaries 
in metal films are also discussed. ; 


E. SUITO und N. UYEDA (Inst. f. Chemical Res. Kyoto Univ./Japan): 
Electron microscopic and diffraction studies of superposed lamellar cerystals. 
(Vorgetr. von E. Suito) 

Several kinds of superimposed lamellar crystals were studied by the 
electron microdiffraction method. 'The specimens used here were lamellar 
single crystals of colloidal Au, Cd, PbJ, and some other. The lamellar cry- 
stals of Au had a tendency to adhere closely to each other. This was sugge- 
sted by a statistical analysis of many diffraction patterns which contained 
extra satellite diffraction spots caused by the double reflection. When the 
azimuthal rotation angle between the orientations of the two crystals was 
small, several kinds of moire& patterns were observed on the surface of the 
crystal. The crystal of CdJ,, having a layered lattice structure, and the cry- 
stal of Pb, having hexagonal stacking, both showed phenomena of the orien- 
tation over-growth upon the similar flaky surface of the crystal of PbJ». 
The satellite diffraction spots around the direct center spot suggested the 
appearence of moire fringes of 33 Ä and 7.5 Ä spacings respectively. 


J. STABENOW (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Mehrfach- 
beugung und Moire bei orientiert verwachsenen Kristalldoppelschichten. 


Elektronenbeugungsdiagramme, die bei der Durchstrahlung von syntheti- 
. schen MoS,-Kristallen erhalten werden, zeigen häufig Mehrfachbeugunss- 
reflexe. Aus der Anordnung dieser Reflexe kann entnommen werden, daß 
die Kristallschichten sich im allgemeinen so übereinander lagern, daß sie 
mit diskreten, kristallographisch ausgezeichneten Winkeln um ihre ge- 
meinsame [001]-Achse gegeneinander verdreht sind. Andere Verdrehungs- 
winkel treten nicht auf. Jedoch sind in einigen Fällen die Minima der Korn- 
grenzenenergie relativ breit, so daß nicht selten geringe Abweichungen von 
den genauen Orientierungen vorkommen. Durch Mehrfachbeuguns erhält 
man dann Gruppen von Strahlen mit nur sehr kleinen Richtungsunterschie- 
den. Mit solchen Strahlengruppen lassen sich bei der elektromikroskopi- 
schen Abbildung Kristall-Moires erzielen. Der Zusammenhang zwischen dem 
(begrenzten) Beugungsbild und dem Mikroskopbild wird hinsichtlich der 
Geometrie und der Intensitätsverteilung des Interferenzmusters diskutiert. 


W.C.T. DOWELL, J.L. FARRANT und A.L.G. REES (Chemical Physics 
Section, Division of Industrial Chemisty Commonwealth Scientific and In- 
dustrial Res. Organization, Melbourne): The structural significance of moire 
patterns. (Vorgetr. von. J. L. Farrant) & 


The authors have shown that the moire patterns observed in electron 
microscope images of superimposed thin crystals when “rotationally dis- 
oriented through small angles, are almost identical with the Patterson 
distribution of crystal-structure analysis. Except in those special instances 
where the Patterson distribution is closely related to the real distribution 
the moire patterns do not give much direct information concerning the cry= 
stal structure. If, however, a crystal can be superimposed on ‚an isomor- 


180 


phous crystal containing a heavy atom the moir& pattern should then closely 
resemble the actual crystal distribution. 


O. RANG (Phys. Lab. Mosbach): Zur Theorie der Moir6-Muster bei der 
Durchstrahlung übereinanderliegender Einkristalle. 


“ "Entscheidend für das Auftreten von Fern-Interferenzen bei der Durch- 
strahlung übereinanderliegender Einkristalle ist die gegenseitige Orientie- 
rung der beiden Kristallgitter. Man kommt sofort zu einem anschaulichen 
Modell, wenn man sich beide Kristalle in geeigneter Weise ineinander proji- 
ziert denkt. Dieser, vom Verfasser 1952 in Tübingen vorgetragene Gedanke 
eignet sich zur Deutung der auf verschiedenste Art entstandenen Moire- 
Muster. Das wurde an Hand einer Zusammenstellung der aus der Literatur 
bekannten Moir&e-Muster, ergänzt durch neuere Aufnahmen, gezeist. Es 
wurden einfache lichtoptische Modelle zu den meisten derartigen Fern-In- 
terferenzen angegeben. E 


Nachmi Base) 
Sitzung: Elektronenlinsen 
Vorsitz: M. v. Ardenne 


W. WEITSCH (Carl Zeiss, Ab. f. Elektronenoptik. Oberkochen): Über eine 
Zusatzlinse zur Kompensation der Farbabhängigkeit der Vergrößerung im 
elektrostatischen Elektronenmikroskop. 


Der vom Objektiv herrührende Farbfehler der Vergrößerung läßt sich, 
-wie früher gezeigt wurde, durch Einführung entgegengesetzter Fehler der 
Projektive kompensieren, wobei eine geringe Verzeichnung des Endbildes 
hingenommen werden muß. Eine Möglichkeit, den Fehler des Objektivs 
unter Erhaltung des verzeichnungsfreien Endbildes zu kompensieren, bietet 
sich durch Verwendung einer korrigierenden Zusatzlinse. Eine technisch ein- 
fache Ausführung dieses Vorschlases besteht darin, daß man die Beugungs- 
linse des AEG-Zeiss-Gerätes EM 8 ohne anderweitige Veränderung der 
Mikroskop-Säule durch eine geeignet dimensionierte, reell abbildende Linse 
ersetzt. Dies führt zu einem 3- bzw. 4-stufisen Strahlensang mit elektronen- 
optischen Vergrößerunsswerten bis zu 30000. Durch Anlegen eines geeig- 
neten Bruchteils der Beschleunigungsspannung an die Zusatzlinse läßt sich 
auch ein Beugungsstrahlengang nach Boersch herstellen. 


N. MORITO,. B. TADANO und SH. KATAKIRJ (Hitachi Central Res. Lab., 
Kokubunii, Tokyo): Development of lens systems in Hitachi electron micro- 
scope. (Vorgetr. von N. Morito) 

The development of the Hitachi electron microscope is based on the 
steady investigation of lens aberrations. Among these, astigmatism. chro- 
matic aberration and spherical aberration are the most important. Studies 
have been carried out mainly with the aim of measuring and eliminating 
these aberrations. Astigmatism due to the lack of precision of machining is 
reduced by the employment of a nondemountable assembly of pole-pieces 
or a „block-lens“ for the objective. The magnetic anisotropy of the pole- 
piece material is examined carefully. The objective is excited strongly. Thus, 
difference due to astigmatism can be reduced by about 0.1 micron without 
any correction. The routine performance of the microscope has been con- 
siderably improved by means of the results of studies on chromatic field 
aberration. The resulting coefficients of chromatic differences both in mag- 


% 


181 


nification and in rotation, can be reduced practically to zero at the same 
time. Image defects due to spherical and axial chromatic aberrations are 
also considerably small owing to the strong excitation of the objective. 


H. KIMURA und Y. KIKUCHI (Hitachi Central Res. Lab., Kokubunjji, 
Tokyo und Hitachi Taga Works, Hitachi City, Ibaraki/Japan): Permanent 
magnet lens systems and their characteristics.. 


Owing to the high stability and easy maintenance of a permanent mag- 
net, the electron lens system, exited by permanent magnets, is advan- 
tageous in obtaining high resolving power as well as good daily per- 
formance and low cost. Since 1949, we have studied many kinds of per- 
manent magnet lens systems. Some oft these listed below are found to 
be very useful in practice: i. e. the double-gap lens system excited in parallel 
with a magnet, the two-stage lens system excited in parallel with one or 
two magnets, the three-stage lens system with outside magnetic path and 
the three-stage lens system exited with a permanent magnet and an electro- 
magnet. Type HM-2, HM-3, and HS-6 electron microscopes with one of 
these permanent magnet lens systems are now under production and the 
deliveries have already been made. Their construction, characteristics and 
experimental results will be reported. 


A. SEPTIER (Lab. d’Electronique et de Radioe&lectricite de la Faculte des 
Sciences de Paris): Determination et correction de l’aberration d’ouverture 
des lentilles quadrupolaires magnetiques. 


L’aberration d’ouverture d’un doublet formee de deux lentilles quadru- 
polaires magnetiques a &t& calcul&ee, et determin&e experimentalement sur 
un banc d’optique ionique, avec des lentilles de grandes dimensions. L’ex- 
perience a permis de separer les differents facteurs qui sont A l’origine de 
cette aberration d’ouverture, et de montrer qu’il est possible de l’annuler, 
donc de corriger totalement un systeme form& de lentilles quadrupolaires, et 
ceci de facon simple. Le calcul et l’experience montrent la possibilite de 
realiser avec de telles lentilles des systemes optiques a symetrie de r&evolu- 
tion. On peut done utiliser ces lentilles, magnetiques ou &lectrostatiques, 
dans les appareils classiques de l’optique electronique et particulierement 
en microscopie. 


E. HAHN (Jena): Ein elektrostatischer Feinstrahlkondensor. 


Zur Erzeugung kleiner Beleuchtungsflecke, wie sie in der Elektronen- 
mikroskopie beispielsweise zur Objektschonung oder zur blendenlosen Fein- 
bereichsbeugung verlangt werden, sind bisher Doppelkondensatoren vorwie- 
gend magnetischer Bauart verwendet worden. Dabei hat die erste Kon- 
densorlinse die Aufgabe, das zumeist mit einem Triodensystem erzeugte 
Strahlenbündel in einem Brennfleck von der Größenordnung 1 u im Durch- 
messer zu sammeln, während die zweite als schwache Linse den Fokus auf 
die entfernt liegende Objektebene abbilden soll. In gewisser Analogie zum 
Fernfokussystem nach Steigerwald läßt sich nun das Beschleunigungsfeld 
des Strahlerzeugers so gestalten, daß schon von ihm allein ein Brennfleck 
von 2 u im Durchmesser erzeugt wird, der von einem gewöhnlichen ein- 
stufigen Kondensor weiter abgebildet werden kann. Es ist.aber auch mös- 
lich, das Beschleunigungssystem zu einem Feinkernfokussystem ahne zusätz- 
lichen Kondensor auszubilden. Die Überlegungen stützen sich dabei auf die 
durch numerische Rechnungen gewonnene Kenntnis der Kardinalel&mente 
von Einzelimmersionslinsen, aus denen das Beschleunigungsfeld zusammen- 
gesetzt werden kann, und konnten in einem Versuchsmuster experimentell 
bestätigt werden. 
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T. MULVEY (A.EI. Res. Lab., Aldermaston/England): Elektronenopti- 
sches System zur Herstellung feiner Elektronensonden. 

In Elektronensonden-Geräten, wie z.B. in einem Röntgenstrahl-Mikro- 
analysator, ist eine große Arbeitslänge zwischen Elektronenlinse und Elek- 
tronensonde wünschenswert. Diese darf jedoch nicht auf Kosten erhöhter 
Linsenfehler erzielt werden. Durchprüfung von Liebmanns Linsenresulta- 
ten zeigt, daß es eine optimale Linsenkonstruktion gibt. Ein auf einer sol- 
chen Analyse aufgebautes elektronenoptisches System wird beschrieben. 


M.E. HAINE, A.W. AGAR und T. MULVEY (A.E.. Res. Lab.. Alder- 
maston/England): An electrostatic-magnetic alignment section for the elec- 
tron microscope. (Vorgetr. von A.W. Agar) 

A beam deflecting system has been designed and constructed to enable 
large angles of deflection (20°) to be made for reflection electron microscopy 
without the need for a complex mechanical tilting system. This has been 
made possible by avoiding the aberrations of conventional beam deflecting 
systems by using specially shaped electrodes and pole pieces. 


Sitzung: Röntgenstrahl-Projektionsmikroskopie 
Vorsitz: V.E. Cosslett 


W.C. NIXON (Cavendish Lab., Univ. of Cambridse/Engsland): Projection 
x-ray microscopy with forward scattered electron focusing. 

Hish resolution x-ray microscopy depends on some jindirect method of 
focusing the electron beam onto the target, since the x-ray imase is too 
faint to be detected with a fluorescent screen at very hish masnification. 
For high contrast. using soft x-rays. the x-ray path as well as the elertron 
path mııst be at hish vacnum. This npermits the use of vacumım on both sides of 
extremelv thin tarsets that are partially transparent to the low voltage electron 
beam. The transmitted electrons are scattered through large angles and can 
be used to form a scattered electron shadow image of a test obiect on a 
fluorescent screen with much greater brishtness than in the x-rav imase. 
The x-ray microscope in focused by adiusting the controls for the sharpest 
electron image, which corresponds to the smallest x-rav source in the thin 
target. The photographice film recording the x-ray imase is placed to one 
side of the electron beam and suitable filters in the x-ray path remove scat- 
tered light and electrons. 


I.I. BESSEN (Philips Electronics Inc., Mount Vernon, New York): Selec- 
tion of spectra for x-ray Microscopy. 

By selecting particular spectra the contrast of images mav be closely 
controlled. Furthermore, absorption analvsis of rezions as small as 10 mi- 
erons may be performed. Application of the absorption techniaue on mine- 
ral sections and the instrumental requirements for the technique are dis- 
cussed. 


J.B. Le POOT.F und IR. ONG SING POLOEN (Lab. v. Techn. Fysica., Techn. 
Hoseschool Delft/Nederland): Contrast improvement in X-ray projection 
microscopy. (Vorgetr. von Ir. Ong Sing Poen) 

By using thin and ultra fine grains films for recording X-ray proiection 
images, contrast can be improved. Preliminary experiments with this kind 
of films (Lippmann and Kodak Maximum Resolution) show that even when 
using 12 kV and Au-target, untreated bull sperms can be seen. In conse- 
quence of this contrast improvement Fresnel fringes appear more distinct. 
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G. LANGNER (Inst. f. Elektronenmikroskopie d. Med. Akad. Düsseldorf): 
Untersuchungen über das Röntgenstrahlmikroskop vom Standpunkt der In- 
formationsübertragung. 


Die Bildentstehung im Röntgenstrahlmikroskop wird vom Standpunkt 
der Informationsübertragung vom Objekt zum Bild behandelt. Statt der 
Begriffe Auflösunssvermögen und Kontrast wird die Informationsübertra- 
gungskapazität (I. Ü.K.) im Sinne der Informationstheorie zur Kennzeich- 
nung der optischen Leistungsfähigkeit verwendet. Die I.Ü.K. wurde an- 
schaulich gemacht durch die Zahl der Bildpunkte und sicher unterscheid- - 
bare Kontraststufen. Die Betrachtungsweise der Übertragsunsstheorie und 
Informationstheorie wurde in der Lichtoptik bereits lebhaft diskutiert und 
angewandt und ist prinzipiell auch in der Elektronenmikroskopie von In- 
teresse. Für die Röntgenstrahlmikroskopie verspricht die Methode wesen 
der Vielzahl der Verfahren und Parameter besonderen Erfolg bei der Klä- 
rung der mit den Leistungssrenzen zusammenhängenden Probleme. Für das 
Röntgenstrahlprojektionsmikroskop, den Röntgenstrahlmikroradiosraphen 
und das Röntgenstrahlrastermikroskop wurde theoretisch der Einfluß folsen- 
der Parameter auf die I. Ü.K. untersucht: Strahlspannung, Antikathoden- 
material und -dicke, Austrittswinkel der Röntgenstrahlen, elektronenoptische 
Konstanten des den Brennfleck erzeusenden Systems, Abstände, Quelle- 
Obiekt und Objekt-Bildauffänger, Übertrasungseisenschaften der Raster- 
elektronik bzw. Rauschspektrum und Zerstreuunssfunktion des Bildauffän- 
gers. Die Methode (Fourieranalyse und Entropieberechnung) wurde skizziert, 
die Ergebnisse wurden mitgeteilt ıınd diskutiert. Methoden zur Messuns der 
I.UÜ.K. wurden angegeben, und Möglichkeiten zur Verbesserung der I.Ü.K. 
durch Filterung angedeutet. 


Sitzung: Elektronenoptische Materialbearbeitung 
Vorsitz: V.E. Cosslett 


K.H. STFTGERWALD (Carl Zeiss. Abt. f. techn. Elektronenstrahl-Geräte, 
Oberkochen/Württ.): Materialbearbeitung mit Elektronenstrahlen. 


Über die Verwendung intensiver Elektronenstrahlen für eine formver- 
ändernde Bearbeitung fester Körper durch örtlich begrenzte Verdampfung 
von Material, insbesondere zur Herstelluns feiner Bohrunsen, wurde bereits 
früher berichtet. Es wird gezeigt, daß Arbeitsgeschwindigkeit und Genauig- 
keit des Verfahrens sowie die thermische Beanspruchuns des bearbeiteten 
Materials abhängig sind vom Wirkunsssrad des durch den Elektronenstrahl 
hervorgerufenen Verdampfungsprozesses. Mit einem impulssesteuerten 
Elektronenstrahl wird ein hoher Wirkunssgrad erreicht, wodurch sich gün- 
stige Bearbeitungseigenschaften erzielen lassen. 


F. SCHLEICH (Carl Zeiss, Abt. f. techn. Elektronenstrahl-Geräte, Ober- 
kochen/Württ.): Herstellung feiner Fräsungen mit Elektronenstrahlen. 


Mit gebündelten Elektronenstrahlen können bekanntlich kreisrunde Boh- 
rungen hergestellt werden. Bei geeigneter Führung des Elektronenstrahls 
über die Oberfläche des Objektes wird das Material schichtweise abgetra- 
gen, und man kann praktisch beliebig geformte Profilfräsungen erhalten. 
Es wird eine Anlage beschrieben, die es mit einer einfachön. elektronischen 
Steuerung gestattet, eine Auswahl verschiedener Profilformen herzustellen. 
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MITTWOCH, DER 17. SEPTEMBER 1958 
Vormittag 
Sitzung: Physik der Bildaufzeichnung 
Vorsitz: A.C. van Dorsten 


V. NIRIKOFF, J. KUSCHNIER, M. BUTSLOFF und G. BORDOWSKY 
(Inst. f. Elektronenoptik d. Staatskomitees f. Radioelektronik, Moskau): Ver- 
wendung eines Bildverstärkers zur Steigerung der Bildhelligkeit im Elek- 
tronenmikroskop. (verlesen) 

Es wird über vorläufige Versuchsergebnisse bei der Verwendung eines 
elektronenoptischen Bildverstärkers zur Steigerung der Bildhelligkeit im 
Durchstrahlungs- und Reflexionsmikroskop berichtet (visuelle Beobachtung 
und Außenphotographie des Leuchtschirmbildes nach Verstärkung). Im 
Durchstrahlungsmikroskop wurde ein ausreichend helles Bild selbst dann 
beobachtet, wenn der für die förderliche Vergrößerung optimale Betriebs- 
strom um mehrere Zehnerpotenzen herabgesetzt wurde. Im Reflexions- 
mikroskop, gegen dessen Achse das Bestrahlungssystem um 25° geneigt war, 
wurde ein lichtstarkes Bild beobachtet, wenn der Durchmesser der begren- 
zenden Apertur 20 u und die elektronenoptische Vergrößerung 2000 betru- 
gen. Die Scharfstellung des Bildes war bei der erzielten Helligkeit mühelos 
durchführbar. 


R. BROSER-WARMINSKY und E. RUSKA (Inst. f. Elektronenmikro- 
skopie am Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Hochauflösende 
Leuchtschirme für die Elektronenmikroskopie. (Vorgetr. von R. Broser- 
Warminsky) 

Die Entwicklung und Verwendung von Photoschichten hoher Auflösung 
verlangt auch Leuchtschirme entsprechender Auflösung, damit das elektro- 
nische Bild genügend genau scharfgestellt werden kann. Auf zwei verschie- 
denen Wegen erhielten wir Bildschirme von besserer Auflösung, als sie die 
gebräuchlichen polykristallinen Schichten (50 u) aufweisen. Bei aufge- 
dampften Leuchtstoffschichten aus ZnS-Mn, die eine gelbliche, bei zusätz- 
licher Eigenaktivierung auch grüne bis blaue Lumineszenz zeigen, erhielten 
wir eine Auflösungsgrenze von etwa 10 u. Die Helligkeit war jedoch nicht 
annähernd so gut wie die der gebräuchlichen Leuchtschirme. Einkristalle 
aus ZnS oder CdS zeigen, wie schon früher berichtet, die bestmögliche Auf- 
lösung (bei 60 kV ca. 5 u). Die Begrenzung der Auflösung ist hierbei nur 
durch die Diffusion der Elektronen gegeben. Neben der geringen Größe die- 
ser Bildschirme erwies sich die Tatsache als nachteilig, daß die Lumineszenz 
der leichter herstellbaren CdS-Kristalle rot ist. Neuere Untersuchungen ha- 
ben nun gezeigt, daß sich eine andere Emissionsbande, nämlich die mit ab- 
nehmender Temperatur immer stärker hervortretende sogenannte „Kanten- 
emission“, recht gut für Leuchtschirmbilder eignet. Sie liegt bei CdS prak- 
tisch im Gebiet maximaler Augenempfindlichkeit (Amax = 520 mu) und erreicht 
im Temperaturbereich der flüssigen Luft bei geeignet hergestellten Kristal- 
ien eine gute Lichtausbeute. 


R. SPEIDEL (Lehrst. f. exp. und angew. Phys.d. Univ. Tübingen): Korn- 
lose und höchstauflösende Fixierung von Ionen- und Elektronenbildern. 

Trifft ein Ionen- oder Elektronenstrahl die Oberfläche eines im Vakuum 
von etwa 10% mm Hg befindlichen Festkörpers, so bildet sich an der Auf- 
treffstelle infolge des Vorhandenseins von Öl- bzw. Fettmolekülen im Rest- 
gas eine im wesentlichen aus Kohlenstoff-Atomen bestehende, völlig struk- 
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turlose Schicht. Die Sichtbarmachung gelingt durch Einlagerung dieser 
äußerst dünnen Schichten als Dielektrikumssiufen in ein lichtoptisches In- 
terferenzlinienfilter. Durch geeignete Wahl der Brechzahl des Dielektrikums 
wurde die durch die Einlagerung der C-Schicht hervorgerufene Farbverschie- 
bung des Grundfilters auf ein Maximum eingestellt. Obwohl schon 3 Ä dicke 
C-Schichten eine deutliche Farbverschiebung hervorrufen, benötigt die Re- 
gistrierung eines 50-fach vergrößerten Lithium-Ionenbildes eine Belichtungs- 
zeit von 30 Minuten. Zur Verkürzung der Belichtungszeit wird die belichtete 
Interferenzfilterplatte in einer Hochvakuum-Bedampfungsanlage mit Zink 
bedampft. Durch die Entkernungswirkung der Kohlenwasserstoff-Moleküle 
wird die Empfindlichkeit der Platte um den Faktor 10 erhöht. 600- bzw. 
200fache lichtoptische Nachvergrößerungen von Ionen- bzw. Elektronen- 
bildern demonstrieren die völlige Kornlosigkeit und die hohe Auflösung von 
mindestens 0,5 u der neuartigen Platte. Es gelingt z.B., das gesamte, 50-fach 
vergrößerte Zwischenbild eines elektrostatischen Elektronenmikroskops bei 
einer Belichtungszeit von 3 Minuten zu registrieren. 


M.V. ARDENNE (Forschungsinst. M. v. Ardenne, Dresden): Die informa- 
tionstheoretische Grenze bei der Abbildung lebender Substanz im Elektro- 
menmikroskop und über eine Möglichkeit zu ihrer Erreichung durch Xero- 
graphie mit Phasenkontrast. 


Aus der Informationstheorie ergibt sich, wieviel Elektronen ein Objekt- 
element mit dem Durchmesser ö der Mikroskopauflösung durchstrahlen müs- 
sen, damit im zugeordneten Bildelement ein gewünschter Schwärzungseffekt 
mit bestimmter statistischer Schwankung entsteht. Hieraus wird eine Grenze 
für die Auflösung d. bei der Abbildung lebender Substanz mit vorgegebener 
Objekt-Röntgendosis D; und vorgegebener Kontrastzahl K abgeleitet. Diese 
Grenze liegt wesentlich günstiger als die früher für photographische Bild- 
aufzeichnung abgeschätzte Grenze. Ein Weg zur Annäherung an die infor- 
mationstheoretische Grenze durch xerographische Bildaufzeichnung und 
Bildwiedergabe mit Phasenkontrast wird vorgeschlagen. 


F. LENZ (Inst. f. Elektronenoptik u. Feinmech., TH Aachen): Elektronen- 
vielfachstreuung in photographischen Emulsionen. 


Die Diffusion von Elektronenstrahlbündeln in streuenden Medien wird 
in Kleinwinkel-Näherung berechnet. Dadurch wird es möglich, die durch 
Vielfachstreuung verursachte Verschmierung von Bildpunkten bei der pho- 
tographischen Registrierung quantitativ in Abhängigkeit von der Dicke der 
Emulsion zu berechnen. Die berechnete Abhänsiskeit ist in befriedigender 
Übereinstimmung mit von H. Kowalski durchgeführten Messungen der 
Breite des Diffusionshofs. 


M. CAMP (Phys. and Chemistry o£ Solids, Dept. of Physics, Free School 
Lane, Cambridge/England): The decomposition of silver azide by electrons. 


The decomposition in an electron microscope of silver azide into silver 
nuclei which are ordered relative to the original single crystal of the azide 
is shown to be an electronic and not a thermal effect. High resolution, 
dark-field, and stereo-microscopy all provide evidence of the nature of the 
ordered and disordered silver and suggest modifications to‘ the "mechanism 
proposed by Sawkill who first observed the effect. i x 

+ EN 

sh KERR (Imp. Coll., Univ. of London/England): Extruded silver fila- 

ments. 


When the AgNO, occluded compound of silver A is heated in an elec- 
tron microscope beam, filaments, proved by electron diffraction to be silver, 
} 
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extrude from the crystals of the occluded compound. It is shown that the 
silver is due to decomposition of AgNO,, and possible explanations for its 
expulsion from the cavities of the compound are suggested. 


R.W. HORNE und R.H. OTTEWILL (Cavendish Lab., and Dept. of Col- 
leid Sci., Univ. of Cambridge/England): Cinematographic studies on the 
interaction of electrons with microcrystals of silver iodide. 


Ageing of nuclear silver iodide sols at temperatures of 70 bis 80 °C leads 
to the formation of thin flat hexagonal micro-crystals, having diameters of 
0.5 u bis 2 u and a thickness of 300 bis 700 Ä. These cerystals allow some 
transmission of the electron beam and hence are excellent both for direct 
microscopic observation of interior changes and selected area micro-diffrac- 
tion. During irradiation with the electron beam various dynamic effects 
have been observed with the crystals, such as: rapid migratory changes of 
contrast dependent upon beam intensity, filament growth and changes in 
intensity of diffraction spots. These effects appear to be connected with 
thermal stresses set up in the crystal by absorption of energy from the 
beam. Detailed recordings of the phenomena have been carried out by 
photographing directly the image on the fluorescent screen of the microscope 
with a cine camera. 


Sitzung: Photographische Emulsionen 
Vorsitz: Th. F. Anderson 


H. FRIESER und E. KLEIN (Wiss. Photogr. Labor d. Agfa AG, Leverku- 
sen): Das Verhalten photographischer Schichten bei Elektronenbestrahlung. 
(Vorgetr. von E. Klein) 


Das unterschiedliche Verhalten photographischer Schichten gegenüber 
Licht- und Elektronenbestrahlung wurde gegenübergestellt und folgende Ei- 
genschaften bei Elektronenbestrahlung eingehend diskutiert: Form der 
Schwärzungskurve, Reichweite der Elektronen in der photographischen 
Schicht, Empfindlichkeit, Körnigkeit, Diffusionshof. Die Ergebnisse wurden 
mit Messungen aus der Literatur und Resultaten der eigenen experimen- 
tellen Untersuchungen verglichen. Die Wiedergabe kleiner Details im eleK- 
tronenmikroskopischen Bild wurde durch Anwendung der Übertragungstheo- 
rie untersucht. Es wurde versucht, Richtlinien für die Auswahl der für die 
verschiedenen Zwecke geeignetsten photographischen Materialien anzugeben. 


K. AKASHI, T. MASUDA, H. TOCHIGI, K. YAMANOUCHI und E. IGU- 
CHI (Akashi Seisakusho Ltd., Tokyo/Japan): The effect of grains of photo- 
graphic emulsion on the resolution of an electron microscope. (Vorgetr. von 
K. Akashi) 

When two pictures under resolution test are taken from the same field 
of a specimen composed of fine metal particles, the probability of finding 
the corresponding particle pairs decreases with the decrease of the distance 
of the pairs. The grains in the photographic emulsion, as well as the resol- 
ving power of the microscope itself, are considered to contribute to above 
decrease. To examine this grain effect some experiments were carried out 
on several photographic plates illuminated by the direct electron beam. 
This caused a shadow image of the particles which were put slightly in 
front of the plates. The resolvable distance in relation to the size of the 
particles, the distance of the particle pairs, and the contrast of the image 


will be reported. 
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A.-M. D’ANS, E.-G. BERGANSKY und G. TOCHTERMANN (Inst. @. 
Elektronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Auf- 
lösung und Schwärzungskurven von extrem feinkörnigen und von extrem 
empfindlichen Fotoemulsionen sowie deren praktische Verwendung in der 
Elektronenmikroskopie. (Vorgetr. von A.-M. D’Ans) 


Zur Bestimmung der praktischen Auflösung dieser Emulsionen wurden 
punktförmige Objekte bei geeigneter elektronischer Vergrößerung aufgenom- 
men. Bei den extrem empfindlichen Emulsionen wurde zusätzlich die Kör- 
nigkeit mit einem Mikro-Fotometer gemessen, und daraus nach einer frü- 
her abgeleiteten Methode die Auflösung berechnet und mit der aus Aufnah- 
men gewonnenen verglichen. Empfindlichkeit und Gradation wurden in be- 
kannter Weise und unter Benutzung desselben Mikro-Fotometers bestimmt. 
Die Bedeutung der beiden extremen Gruppen von Fotoemulsionen für die 
Elektronenmikroskopie wurde diskutiert. 


E. KLEIN (Wiss. Photogr. Labor d. Agfa AG, Leverkusen): Neue elek- 
tronenmikroskopische Untersuchungen zum Mechanismus der. photographi- 
schen Entwicklung. 


Es wurde gezeigt, daß der Mechanismus der chemischen Entwicklung iden- 
tisch ist mit dem Mechanismus der Silberbildung bei direkter Photolyse. 
Hiermit lassen sich Aussagen über Silberionenwanderung im Kristall wäh- 
rend der Entwicklung und Photolyse machen (Beitrag zur Theorie des Ele- 
mentarprozesses). 


Es wurde der experimentelle Beweis erbracht, daß die Farbe kolloidaler 
Silberlösungen (durch eine Spezialentwicklung hergestellt) nicht nur von der 
Größe und Form der Teilchen abhängig ist, sondern Absorptionen an der 
Teilchenoberfläche, wie man es für Goldlösungen kennt, zur Erklärung der 
Farbe mit herangezogen werden müssen. 
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